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resumo 
 
 
Este trabalho experimental teve como objectivo principal o estudo do efeito de 
tratamentos por alta pressão na ligação de água a amido. O trabalho realizado 
pode ser resumido em duas partes. Numa primeira fase estudou-se o
fenómeno de retenção de água pelo amido de milho quando sujeito a 
tratamentos de alta pressão. Procurou-se saber nomeadamente que 
quantidade de água uma determinada massa de amido conseguiria incorporar 
e o grau de ligação dessa água ao amido. Os resultados obtidos indicam 
valores máximos para a incorporação de água de 298% para o caso da 
pressurização a 500 MPa de amostras de proporção de água:amido de 1000% 
durante 15 minutos. Verificou-se no entanto que a água incorporada se 
encontrava fracamente ligada ao amido. Numa segunda fase estudaram-se os 
efeitos de tratamentos de alta pressão nas isotérmicas de adsorção e 
desorção do amido de milho maneira a perceber se a incorporação de água 
verificada durante os processamentos produziria efeitos estruturais que 
possam modificar uma posterior interacção do amido pressurizado e a água. 
Os resultados indicam que para o caso da pressurização de amostras de 
proporção de água:amido de 100% pressurizadas a 300 MPa durante 15 
minutos a energia das interacção entre a água e o amido pressurizado 
aumenta ligeiramente com a pressurização (aumento ligeiro dos valores de Cb
e Cg) mas o conteúdo de água na monocamada não se altera (valores de Mm
praticamente inalterado). Quanto à pressurização a 500 MPa sob as mesmas 
condições de tempo de pressurização e de proporção de água:amido, verifica-
se uma diminuição significativa da energia da interacção entre a água e o 
amido pressurizado (diminuição significativa dos valores de Cb e Cg), o 
conteúdo de água na monocamada não se altera significativamente (valores 
de Mm sem alterações significativas). 
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abstract 
 
This experimental work had as main objective the study of the effect of high 
pressure treatments on water binding and on water sorption isotherms of maize
starch. The work carried out can be summarized in two distinct parts. In the first 
part, the effect of pressure on water binding to maize starch was studied. It was 
determined the maximum amount of water that can be bound by maize starch 
and the effect of pressure on this amount. The results indicate a maximum 
value for water binding of 298% for maize starch pressurized at 500 MPa for 15 
minutes. It was verified that the bound water was weakly linked to maize starch. 
In a second part of the work, the effect of high pressure treatments on maize 
starch water sorption isotherms was studied in a way to understand if the water 
binding verified during the pressurization would produce effects that could 
modify the interaction between the pressurized starch and water vapor. The 
Gab and Bet models were used to model the sorption isotherms obtained. The 
results obtained show that for the samples pressurized at 300 MPa for 15 
minutes, the interaction energy between water and starch increases slightly as 
found by the change of the Cb and Cg parameters of GAB and BET models, 
respectively but water content of the monolayer does not change. For the 
starch pressurized at 500 MPa for 15 minutes, it was verified a significant 
reduction on the interaction energy between water and the starch, while no 
effect was also verified on the water content of the monolayer. These results 
indicate that it the pressure treatment at 500 MPa for 15 min causes 
incorporation of water into maize starch and changes the interaction energy 
between starch and sorbed water. 
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Parte I. Revisão Bibliográfica 
1. Amido 
1.1 Introdução 
 O amido é um polissacarídeo que ocorre naturalmente em plantas. De 
facto, é o segundo composto mais abundante sintetizado pelas plantas, sendo 
a celulose o primeiro (Tucker and Woods, 1995). Este polissacarídeo é 
produzido por fotossíntese nos amiloplastos das plantas superiores e pode ser 
encontrado em folhas, caules, sementes, frutos e raízes (Katopo et al., 2001). 
 O amido é o alimento de reserva predominante em plantas e dele 
provêm 70 a 80 % das calorias consumidas pelos humanos a nível mundial 
(BeMiller and Whistler, 1997).  
 As fontes de amido comercial são usualmente os órgãos de 
armazenamento das plantas, tais como, as sementes (arroz, milho, trigo e 
sorgo), as raízes (tapioca) e os tubérculos (batata) (Tucker and Woods, 1995). 
 Ainda que um sem número de plantas tenham a capacidade de 
sintetizar amido, só algumas plantas possuem importância no processamento 
industrial do amido. As maiores fontes são o milho, a tapioca, a batata e o trigo. 
Na união europeia, 3,6 milhões de toneladas de amido de milho, 2 milhões de 
toneladas de amido de trigo e 1,8 milhões de toneladas de amido de batata 
foram produzidos em 1998 (Marc et al., 2001). 
 Depois de isolado, o amido pode ser processado quimicamente ou 
enzimaticamente, sendo usado numa grande variedade de diferentes produtos 
como hidrolisados de amido, tais como os xaropes de glucose e frutose, 
derivados de maltodextrinas ou ciclodextrinas (Marc et al., 2001).  
 A hidrólise ácida de amido foi usada até 1960, mas devido a algumas 
desvantagens como a necessidade do uso de materiais resistentes à corrosão 
e a lenta produção de glucose devido à formação de largas quantidades de 
produtos de degradação (hidroximetilfurfural, acido levulínico, etc.), esta foi em 
grande parte substituída pelo processo enzimático. Contudo a hidrólise 
enzimática possui dois inconvenientes principais: O alto custo das enzimas 
comerciais e o longo tempo de hidrólise (horas) quando comparado com o 
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tempo da hidrólise ácida (minutos). Esta menor taxa de conversão deve-se à 
redução da actividade enzimática causada por um efeito de inibição quando 
altas concentrações de açúcares estão presentes (Ochoa et al., 2007). 
 Existem diversas enzimas que podem ser usadas para hidrolisar o 
amido, incluindo a α-amilase, a β-amilase (originárias de fungos e bactérias), a 
glucoamilase (amiloglucosidase), a pululanase e a isoamilase. Estas enzimas 
são caracterizadas pela sua diferente acção sob os polissacarídeos (Tucker 
and Woods, 1995). 
 As amilases são enzimas que catalizam a hidrólise do amido. Estas 
enzimas encontram-se extensivamente distribuídas na natureza e são 
amplamente usadas na indústria, principalmente na indústria alimentar 
(Gerhantz, 1990). 
 
1.2 Aplicações do Amido na indústria 
 Amidos nativos e amidos modificados têm um sem número de 
aplicações na indústria alimentar, tais como de fortalecimento de espumas, 
formação de filmes, promoção de adesão, união, escurecimento, retenção de 
humidade, estabilizante, texturante e espessante (BeMiller and Whistler, 1997). 
O uso de amidos em produtos não alimentares têm vindo a crescer (Frazier et 
al., 1997).  
 O amido é actualmente o terceiro maior componente, em termos de 
peso, na produção de papel, somente ultrapassado pela fibra de celulose e 
pelos pigmentos minerais, o que faz da indústria do papel um dos mais 
importantes clientes da indústria do amido. A maioria do amido consumido, 
pela indústria do papel dos Estados Unidos da América, é amido de milho. O 
corrente consumo industrial de amido de milho para a produção de papel e 
cartão alcança 3,8 mil milhões de euros anualmente, do qual 70% é na forma 
de amido quimicamente modificado para melhor servir as necessidades dos 
produtores de papel. Outro 1,0 milhão de euros é usado em adesivos para 
produzir papel ondulado e laminado. As principais áreas de aplicação para o 
amido dentro do processo de produção de papel são: 
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 Escalonamento da superfície: O amido é usado como um adesivo 
para ligar os segmentos e para relaxar as fibras da superfície para 
dar força ao papel; 
 Revestimento: O amido é usado como ligador para pigmentos finos, 
que conferem suavidade e lustro para uma impressão de alta 
qualidade; 
 Conversão do cartão: O amido é usado como um adesivo na 
manufactura de cartão multiplicado e como cola para aplicações de 
ondulação e laminação; 
 Tratamento de efluentes: O amido é usado como um polímero 
cationico para controlar a descarga de fibras de celulose, pigmentos 
e outros compostos no tratamento de desperdícios (Maurer et al., 
1998).  
 
 Por outro lado, tem vindo a aumentar a exigência de substituir o petróleo 
por fontes de energia renováveis de modo a reduzir a poluição ambiental. O 
amido é um dos biopolímeros mais competitivos economicamente e pode por 
isso ser usado com este objectivo (Frazier et al., 1997).  
 O clima global é afectado pela utilização de combustíveis fósseis devido 
à libertação do carbono, que foi armazenado durante milhões de anos, para a 
atmosfera. Os combustíveis fósseis são também um recurso natural limitado, o 
que significa que os preços dos combustíveis vão aumentar, antes mesmo do 
fornecimento de combustíveis se tornar eventualmente escasso. 
Adicionalmente, a situação política instável que se vive no médio oriente possui 
um considerável efeito no fornecimento de petróleo, uma vez que é no médio 
oriente que se encontram os principais países fornecedores de petróleo 
(Öhgren et al., 2005). 
  
1.3 Produção de bioetanol 
 O bioetanol é um promissor substituinte dos combustíveis fósseis por 
várias razões. Este é produzido a partir de biomassa e assim a adição de 
dióxido de carbono à atmosfera é inexistente, quando estes são sujeitos a 
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combustão. O bioetanol pode ser produzido a partir de qualquer biomassa, 
sendo o acesso a matérias-primas virtualmente ilimitado. Os biocombustíveis 
providenciam também a oportunidade de países não produtores de petróleo se 
tornarem auto-suficientes em combustível (Öhgren et al., 2005).  
 A Comissão Europeia planeia substituir progressivamente 20% dos 
combustíveis fósseis convencionais por combustíveis alternativos no sector dos 
transportes até 2020, com uma meta intermédia de 5,75% até 2010. Nos 
Estados Unidos da América, o acto da política de energia de 2005 estabelece a 
mistura de 28 mil milhões de litros de combustíveis fósseis alternativos até 
2012, e recentemente o presidente dos Estados Unidos, no seu discurso do 
estado da nação fixou a meta de substituir mais de 75% do petróleo importado 
por combustíveis alternativos até 2025. O bioetanol foi já introduzido em larga 
escala no Brasil, nos Estados Unidos da América e em alguns países 
europeus, e espera-se que este seja um dos biocombustíveis renováveis 
dominantes no sector dos transportes dentro os próximos 20 anos. (Hahn-
Hägerdal et al., 2007).   
 Além dos materiais ricos em amido e/ou açúcar, o bioetanol pode 
também ser produzido a partir de materiais lignocelulósicos, ainda que o 
processo seja mais complicado, o que coloca os materiais ricos em amido na 
linha da frente quando se fala da produção de bioetanol (Arifeen et al., 2007). 
 Mais especificamente, os cereais e os desperdícios das colheitas de 
açúcar são certamente as matérias-primas preferidas para a produção de 
bioetanol devido à sua disponibilidade e baixo custo de processamento. Na 
União Europeia, o trigo é o cereal mais extensamente cultivado e é 
considerado o grão de cereal preferido para a produção de bioetanol (Arifeen et 
al., 2007). 
 Normalmente o processo de produção de bioetanol requer três etapas. 
Na primeira etapa os substratos poliméricos, como o amido, são degradados a 
monosacarídeos. A segunda etapa envolve a fermentação microbiana por 
bactérias ou por leveduras, a maioria da estirpe Saccharomyces cerevisiae, 
para converter os açúcares em álcool. Finalmente, o álcool é recuperado por 
destilação e purificado em etapas posteriores (Arifeen et al., 2007).  
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 A levedura Saccharomyces cerevisiae, usada geralmente na etapa de 
fermentação nos processos tradicionais de conversão é (tal como outros 
microorganismos) incapaz de degradar amido, uma vez que não produz as 
enzimas requeridas para a decomposição do amido, como por exemplo a α-
amilase e a glucoamilase, contudo avanços na tecnologia de modificação 
genética recombinante têm permitido a síntese de estirpes de leveduras 
recombinantes para a conversão do amido em etanol. Por exemplo, Altintas, 
Kindar, Önsen e Ulgem (2002) usaram a estirpe recombinante saccharomyces 
cerevisiae YPB-G capaz de secretar as enzimas α-amilase da bactéria B. 
subtilis e a glucoamilase do fungo Aspergillius awamori, para a produção de 
bioetanol por fermentação de meios contendo amido e outras fontes de 
carbonos misturadas (Ochoa et al.,2007).      
 
1.4 Estrutura do amido 
 O amido é um tipo de polissacarídeo único, porque ocorre naturalmente 
como partículas designadas por grânulos de amido (BeMiller and Whistler, 
1997). 
 Os grânulos de amido, possuem um diâmetro que varia entre 0.5 e 175 
µm (Schenck, 1992). São densos, insolúveis e hidratam levemente em água à 
temperatura ambiente (BeMiller and Whistler, 1997). A elevada densidade dos 
grânulos facilita a sua separação através de técnicas de 
centrifugação/sedimentação por gravidade ou por filtração durante os 
processos de isolamento, modificação química e lavagem (Frazier et al., 1997). 
 Os grânulos de amido podem exibir diferentes formas (Figura 1), tais 
como, esférica, oval, angular, em forma de disco, em forma de “rim” ou outras 
formas irregulares (Frazier et al., 1997). 
 Na tabela 1 encontram-se resumidas as formas e os diâmetros dos 
grânulos de amido provenientes de diferentes fontes. 
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Tabela 1: Forma e dimensão dos grânulos de amido das principais fontes (Frazier et al., 1997). 
Origem Forma dos grânulos 
Diâmetro dos grânulos 
(µm) 
Milho Esférica e angular 5-20 
Batata Oval e esférica 15-75 
Trigo 
Grânulos grandes – forma de disco 
Grânulos pequenos – forma esférica 
22-36 
2-3 
 
 
 
 
 
 
Figura 1: Alguns tipos de grânulos de amido, observados ao microscópio: A – Amido de milho; 
B – Amido de batata; C – Amido de trigo; D – Amido de arroz (BeMiller and Whistler, 1997). 
  
 Os grânulos de amido são compostos por uma mistura de dois 
polímeros: a amilose e a amilopectina, contendo ainda reduzidas quantidades 
de outros componentes tais como cinzas, lípidos e proteínas (BeMiller and 
Whistler, 1997). 
 A amilose (Figura 2) é essencialmente uma cadeia linear de moléculas 
de D-glucose ligadas por ligações α (1  4). Algumas moléculas de amilose 
possuem algumas ramificações α (1    6) contabilizando cerca de 0,3 a 0,5% de 
todas as ligações. Estas ramificações são geralmente ou muito longas ou muito 
A 
B 
C 
D 
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curtas e estão separadas por longas distâncias o que leva as moléculas de 
amilose a comportarem-se essencialmente como polímeros lineares (BeMiller 
and Whistler, 1997). O tamanho molecular está usualmente compreendido 
entre 200 e 20,000 DP, sendo que existem algumas excepções. Os amidos 
provenientes de raízes e tubérculos possuem menos pedaços pequenos do 
que os amidos provenientes de cereais (Eliasson, 1996).  
 
 
Figura 2: Representação da estrutura parcial da amilose (imagem retirada de 
http://www.lsbu.ac.uk/water/hysta.html). 
 
 Já a amilopectina (Figura 3) é um polímero enorme e extremamente 
ramificado (BeMiller and Whistler, 1997). Este polímero ramificado é composto 
por cerca de 1 milhão de resíduos de D-glucose unidos por ligações α (1   4) e 
com ramificações em ligação α (1   6) (Tucker and Woods, 1995). 
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Figura 3: Representação da estrutura parcial da amilopectina (imagem retirada de 
http://www.lsbu.ac.uk/water/hysta.html). 
 
 As cadeias de amilopectina consistem numa cadeia principal, chamada 
cadeia C, a qual contém o único terminal redutor da molécula e numerosas 
ramificações denominadas por cadeias B. Às cadeias B encontram-se ligadas 
por ligações α(1-6) através do seu terminal redutor cadeias lineares 
denominadas por cadeias A (BeMiller and Whistler, 1997) (Figura 4).  
Nos grânulos as moléculas de amilopectina surgem na forma de duplas 
hélices emparelhadas. Este facto deve-se à ocorrência de arranjos entre as 
moléculas de amilopectina que resultam na formação destas estruturas com 
algum grau de estabilidade.  
As moléculas de amilose ocorrem entre as moléculas de amilopectina 
(BeMiller and Whistler, 1997). 
Os grânulos completos são constituídos por zonas cristalinas e zonas 
não cristalinas (zonas amorfas), em camadas alternadas (BeMiller and 
Whistler, 1997). As ramificações da amilopectina constituem as zonas amorfas, 
enquanto as zonas lineares formam as zonas cristalinas (Figura 4).  
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Figura 4: Representação esquemática do aspecto da estrutura da amilopectina e da sua 
organização em regiões amorfas e cristalinas (esquema adaptado de 
http://www.lsbu.ac.uk/water/hysta.html). 
 
 A amilose e a amilopectina ocorrem em diferentes proporções nos 
amidos de diferentes origens contribuindo para as suas diferentes propriedades 
físicas e químicas (Tucker and Woods, 1995). 
 Em geral, a amilose representa a porção menor, constituindo 15 a 30% 
da maioria dos amidos, embora existam algumas variedades de trigo mutante 
que produzem de 1,2 a 39,5% de amilose ou variedades de milho com 100% 
de amilopectina (amido “waxy”) (Blaszczak et al., 2004). 
   
 À medida que as moléculas de amido se formam nos amiloplastos, estas 
interagem umas com as outras, formando uma massa ordenada, compacta e 
semi-cristalina (BeMiller and Whistler, 1997). 
A região de moléculas ordenadas continua a crescer numa direcção 
radial a partir do centro de crescimento, chamado hilum (BeMiller and Whistler, 
1997).  
 O arranjo radial das moléculas de amido nos grânulos confere-lhe uma 
estrutura natural quase cristalina, que pode ser verificada pela observação de 
uma cruz polarizada (birrefringência) quando observados por microscopia sob 
luz polarizada (Figura 5). O centro da cruz é o hilum (BeMiller and Whistler, 
1997). 
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Figura 5: Representação de grânulos de amido onde se observa a presença a cruz polarizada 
(birrefringência), que é uma indicação da estrutura quase cristalina dos grânulos. 
  
 Os grânulos de amido de várias fontes botânicas possuem um de três 
padrões de difracção raio-X, designados tipos A, B e C (Figura 6).  
 
 
Figura 6: Padrões de difracção Raio-X de amido de tipo A, B e C (Eliasson, 1996). 
 
 A maioria dos amidos de cereais, como o amido de maizena, o amido de 
arroz, o amido de trigo e o amido de aveia exibem padrões do tipo A, 
designado também pelo tipo dos cereais. Amido de batata, amido de lírio, 
amido de cana-da-índia e amido de tulipa apresentam padrões do tipo B, 
designado também pelo tipo dos tubérculos. Esta classificação não é a mais 
adequada devido a existirem muitas excepções. Alguns amidos de raízes, 
como alguns amidos de batatas-doces e o amido de tapioca demonstram ser 
do tipo A, além de que amidos de alguns cereais como o amido de 
amilomaizena, o amido de cevada rico em amilose e o amido de arroz rico em 
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amilose apresentam padrões do tipo B. Acredita-se que os tipos A e B são 
independentes, mas o tipo C foi sugerido como uma mistura dos tipos A e B em 
várias proporções. Diversos amidos de rizomas e de feijão pertencem ao tipo C 
(Eliasson, 1996). 
 Um padrão de raio-X do tipo A indica que as duplas hélices paralelas 
são separadas por água intersticial. Para os amidos que produzem padrões de 
raio-X do tipo B o centro da dupla hélice é substituído por moléculas de água 
(BeMiller and Whistler, 1997). Na figura 7, encontram-se representados os 
esquemas relativos aos padrões de raio-X do tipo A e do tipo B. Em ambos os 
esquemas os hexágonos representam as duplas hélices paralelas. 
 
 
         Tipo A                                     Tipo B 
 Figura 7: Representações esquemáticas do arranjo de seis duplas hélices paralelas de amido 
que conferem ao amido os padrões do tipo A e do tipo B (Eliasson, 1996). 
 
 Os amidos do tipo C apresentam estruturas que partilham características 
dos amidos de tipo A e B. 
 Diferentes tipos de amido na forma granular demonstram diferentes 
digestibilidades. A digestibilidade do amido afecta o seu valor nutricional. 
Estudos demonstraram que amidos que apresentam um padrão de 
cristalinidade do tipo B, tal como o amido de batata e o amido de banana 
sofrem fraca digestibilidade comparada com a digestibilidade dos amidos do 
tipo A, tal como o amido de milho e o amido de arroz. A razão pela qual os 
amidos do tipo B são mais resistentes à hidrólise ácida e enzimática não é 
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clara. A maioria dos amidos nativos de tipo B apresentam cadeias ramificadas 
extensas, é por isso plausível que a longa cadeia de duplas hélices possa 
afectar a digestibilidade. É também possível que amidos do tipo B possuam 
pontos de ramificação presentes no interior da zona cristalina sendo assim 
mais resistentes à hidrólise enzimática (Frazier et al., 1997).  
  Os grânulos podem ser usados em vários produtos dependendo da sua 
forma e tamanho. Grânulos de pequenas dimensões possuem também 
aplicações na área dos aromas (Frazier et al., 1997).  
 
1.5 Gelatinização 
 Os grânulos de amido são insolúveis em água a temperaturas inferiores 
a 60ºC. A temperaturas superiores a 60ºC os grânulos começam a absorver 
água e incham, devido à ruptura das pontes de hidrogénio da estrutura 
cristalina do amido, permitindo a entrada de água na malha (Tucker and 
Woods, 1995).  
 O inchamento dos grânulos está relacionado com a interacção entre as 
cadeias de amido dentro das fracções cristalinas e amorfas. A extensão desta 
interacção é influenciada pelas características da amilose e amilopectina em 
termos de peso molecular, distribuição, grau de ramificação, extensão das 
ramificações e conformação (Oh et al., 2007). 
 A gelatinização conduz à perda da estrutura organizada dos grânulos de 
amido, incluindo o inchamento irreversível, a perda de birrefringência e a perda 
de cristalinidade dos grânulos (BeMiller and Whistler, 1997). Um método de 
medição da temperatura de gelatinização é a medição da temperatura à qual 
se perde a birrefringência (Tucker and Woods, 1995).  
 A temperatura de gelatinização, dependendo do tipo de amido, situa-se 
na gama entre os 50 e os 75ºC (Sablani et al., 2007).  
 Enquanto o aquecimento continua, a estrutura dos grânulos é destruída 
e uma massa viscosa composta de agregados de amido é produzida. A esta 
dispersão coloidal de amido chama-se “pasta de amido” (Tucker and Woods, 
1995). As pastas de amido constituem uma massa viscosa, que consiste numa 
 Parte I. Revisão Bibliográfica
 
 
13 
 
Pedro Rafael Traqueia da Cunha 
 
 
 
fase contínua de amilose e/ou amilopectina solubilizada e uma fase 
descontínua formada pelos restos dos grânulos (BeMiller and Whistler, 1997). 
 As pastas de amido são mais susceptíveis às conversões enzimáticas 
(Tucker and Woods, 1995). 
 As pastas de amido são usadas em produtos alimentares como 
expessantes, texturantes, substituintes de gordura e são também usadas para 
dar corpo a cervejas e bebidas leves (Frazier et al., 1997). 
 Pastas de amido provenientes de diferentes fontes botânicas possuem 
propriedades distintas. É sabido que, por exemplo, o amido de batata produz 
uma pasta cristalina com uma alta viscosidade coMParada com outros amidos 
como o de trigo, arroz e milho (Frazier et al., 1997).  
 
1.6 Retrogradação  
 Com o arrefecimento, algumas moléculas de amido começam a 
reassociar-se, formando um precipitado ou gel aumentando a opacidade da 
pasta. A este processo chama-se retrogradação (BeMiller and Whistler, 1997). 
 Se a dispersão de amido for diluída, a retrogradação resulta na 
formação de um precipitado branco insolúvel, enquanto se a dispersão de 
amido for suficientemente concentrada resulta na formação de uma matriz 
tridimensional e num gel elástico (Tucker and Woods, 1995) (Figura 8).   
 
 
  
 
 
 
 
 
Figura 8: Representação esquemática da retrogradação do amido (Tucker and Woods, 1995). 
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 Em geral a retrogradação é causada por associação de moléculas de 
amilose por pontes de hidrogénio (Tucker and Woods, 1995). O efeito de rede 
dá lugar a uma rede tridimensional contínua de grãos inchados, com água 
retida na malha. No entanto, as partes lineares das moléculas de amilopectina 
podem também interactuar por um processo similar. Contudo amidos que 
apenas contenham amilopectina não formam géis, a não ser que a solução 
esteja muito concentrada. 
 Existem vantagens e desvantagens associadas ao fenómeno de 
retrogradação. A vantagem mais óbvia da retrogradação é a formação de um 
gel. Alguns exemplos de desvantagens associados à retrogradação são: o 
desenvolvimento de opacidade, o desenvolvimento de uma “capa” presente 
nas pastas aquecidas e a separação de água (Tucker and Woods, 1995).  
 Os géis de amido resultantes da retrogradação são usados por exemplo 
na indústria da confeitaria para fornecerem estrutura a pães, bolos e pudins 
devido as suas características únicas (Frazier et al., 1997).   
  
2. Água em alimentos 
 A água é o componente predominante nos sistemas alimentares 
influenciando significativamente tanto as variáveis do processamento alimentar 
bem como as características e a estabilidade dos produtos (McMinn and 
Magee, 1997). Esta pode ocorrer como componente intracelular ou extracelular 
em produtos vegetais e animais, como um meio dispersante ou solvente numa 
variedade de produtos, como fase dispersa em alguns produtos emulsionados 
como a manteiga e a margarina e como menor constituinte em outros 
alimentos (deMan 1999). 
 Devido à importância da água como constituinte alimentar, um 
entendimento das suas propriedades e comportamento é necessário. A 
presença de água influencia a deterioração química e microbiológica dos 
alimentos. A remoção (secagem ou congelação) da água é essencial em 
alguns métodos de preservação de alimentos (deMan 1999). A remoção da 
água não só afecta o conteúdo de água do alimento mas também altera outras 
características físicas, biológicas e químicas como a actividade enzimática, a 
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produção de esporos por microorganismos, a viscosidade, a dureza, o aroma, 
o sabor e a apetecia dos alimentos (Barbosa-Cánovas and Vega-Mercado, 
1996). 
 A forma como a água se apresenta nos alimentos varia entre dois 
estados principais, a água livre ou não ligada e a água ligada. 
 Água livre ou água não ligada é definida como a água que se encontra 
no interior do alimento sob a forma de água pura. A água livre é removida 
durante o período de secagem a uma taxa constante quando a natureza do 
alimento não tem um efeito elevado no processo de secagem (Barbosa-
Cánovas and Vega-Mercado, 1996). 
 A água livre é, por vezes, determinada pressionando uma amostra de 
um alimento entre um filtro de papel, por diluição com uma substancia corada 
adicionada ou por centrifugação (deMan 1999). 
 Okos e tal. (1992) e Leung (1986) definem o termo água ligada como a 
água que exibe uma menor pressão de vapor, uma menor mobilidade e um 
muito menor ponto de congelação em relação à água pura. As moléculas de 
água ligada possuem propriedades cinéticas e termodinâmicas diferentes do 
que as moléculas de água comuns (Barbosa-Cánovas and Vega-Mercado, 
1996). 
 Nesta forma (água ligada) a água não esta disponível como solvente e 
não é congelável. É difícil providenciar uma definição rígida para a água ligada 
porque muito depende da técnica usada para a sua medição. Duas definições 
correntes são (deMan 1999):   
 Água ligada é a água que não congela a uma qualquer temperatura 
abaixo de 0ºC, normalmente - 20ºC. 
 Água ligada é a quantidade de água no sistema que não está disponível 
como solvente. 
 A água ligada pode ser determinada pela medição da água que não é 
congelável a temperaturas abaixo da temperatura de congelação através da 
ressonância magnética nuclear (RMN) ou por análise térmica diferencial (ATD). 
O uso das propriedades dieléctricas da água na determinação do conteúdo de 
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água ligada é também referido na literatura (Barbosa-Cánovas and Vega-
Mercado, 1996). 
 
2.1 Actividade de água 
 Desde 1929 é reconhecido que a estabilidade química e microbiológica 
e consequentemente o tempo de vida útil dos alimentos não está directamente 
relacionado com o seu teor de água mas sim com uma propriedade designada 
por actividade de água (aw). Essencialmente, a actividade de água é a medida 
do grau de ligação da água no alimento e consequentemente não está 
disponível para actividade química ou microbiológica (Sikorski, 1997). 
 A definição de actividade de água (Eq. 1) encontra-se nos termos de 
uma das formas em que esta pode ser medida. É definida como a razão entre 
a pressão de vapor parcial dentro ou à volta do alimento e a pressão de vapor 
da água pura à mesma temperatura (Sikorski, 1997).  
 A fórmula para o cálculo da actividade de água é então: 
 
     Aw = p / p0     Eq. 1 
 
Sendo Aw a actividade de água, p é a pressão parcial de vapor no alimento e p0 
é a pressão de vapor para a água pura à mesma temperatura.    
 A actividade da água é um factor chave no crescimento microbiológico, 
na produção de toxinas e reacções enzimáticas e não enzimáticas. A maioria 
das bactérias não cresce a valores de actividade de água abaixo de 0.90, 
sendo este o factor usado como parâmetro de regulação nos Estados Unidos 
pela Food and Drug Administration para os alimentos enlatados (Barbosa-
Cánovas and Vega-Mercado, 1996). 
 Na maioria dos alimentos, a actividade de água varia entre os valores de 
0.7 e 1.0 (Blahovec and Yanniotis, 2007). 
 Alimentos com actividade de água abaixo de 0.6 são estáveis em 
relação ao crescimento microbiológico e são classificados como alimentos 
desidratados (Sahu and Tiwari, 2007).  
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 A desidratação é sem discussão a forma mais antiga da preservação de 
alimentos, a secagem ao sol de carne e peixe são datadas do inicio da historia 
registada. A secagem promove a remoção de água, tornando-a indisponível 
para o crescimento microbiológico (Sikorski, 1997).  
 A secagem e a cura possuem o mesmo efeito. Uma solução saturada de 
sal comum possui um valor de actividade de água perto de 0.75. Assim por 
adição de sal em quantidades suficientes aos alimentos, a actividade de água 
pode ser reduzida para um nível para o qual a maioria das bactérias 
patogénicas é inibida, ainda que o conteúdo de água permaneça alto (Sikorski, 
1997). 
  
2.2 Fenómeno de sorção e isotérmicas de sorção 
 A qualidade da maioria dos alimentos preservados por secagem 
depende em grande parte da sua estabilidade física, química e microbiológica. 
Esta estabilidade é principalmente uma consequência da relação entre o 
conteúdo de humidade (EMC) em equilíbrio com o material alimentar e a 
correspondente actividade da água (aw) a uma dada temperatura (Peng et al., 
2006). 
 A relação entre o conteúdo em água de um material (usualmente por 
peso seco) e a actividade de água a uma temperatura constante determina as 
isotérmicas de sorção (Blahovec and Yanniotis, 2007). 
 As isotérmicas de sorção são muito úteis na previsão do tempo de vida 
de um alimento, na selecção das condições de armazenamento, na selecção 
de materiais de embalamento apropriados, na preparação de operações que 
envolvam a remoção de água (secagem), no desenho dos equipamentos 
usados na secagem e no cálculo de constantes termodinâmicas como a 
entalpia de sorção e a entropia de sorção (Blahovec and Yanniotis, 2007). 
 As isotérmicas de sorção podem ser obtidas em duas formas, 
isotérmicas de adsorção e isotérmicas de desorção. Estas são obtidas quando 
a pressão de vapor aumenta (isotérmica de adsorção) ou diminui (isotérmica 
de desorção) (Wlodarczyk-Stasiak and Jamroz, 2007). 
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 As isotérmicas de adsorção são usadas para o estudo de produtos 
higroscópicos, já as isotérmicas de desorção são úteis na investigação dos 
processos de secagem (Barbosa-Cánovas and Vega-Mercado, 1996). 
 Os processos de adsorção e desorção não são totalmente reversíveis 
uma vez que fenómenos variados e reacções químicas ocorrem a nível do 
absorvente (Wlodarczyk-Stasiak and Jamroz, 2007). 
 O fenómeno a sorção de água começa pela formação de uma 
monocamada sobre a superfície do produto e é seguida pela adsorção de água 
em multicamadas. A adsorção de água na multicamada consiste na entrada de 
água nos poros e espaços capilares, na dissolução de solutos e no 
aprisionamento mecânico de água. Estas fases podem ser sobrepostas e 
diferem entre alimentos, dependendo da sua composição e estrutura (Barbosa-
Cánovas and Vega-Mercado, 1996). 
 Em 1938, Brunauer et al. (1938) estabeleceu uma classificação para as 
isotérmicas de adsorção com base na adsorção de Van der Waals de gases 
em variados substratos sólidos. Consequentemente, as curvas experimentais 
foram classificadas em cinco tipos generalizados de isotérmicas. A maior parte 
das isotérmicas dos materiais biológicos foram classificadas como isotérmicas 
do tipo II, como manifestação de uma curva não linear, de forma sigmoidal 
(McMinn and Magee, 2007). Os cinco tipos de isotérmicas segundo a 
classificação estabelecida por Brunauer estão representados na Figura 9. 
 
 
Figura 9: Tipos de isotérmica segundo a classificação estabelecida por Brunauer (imagem 
adaptada de: 
http://omega.ilce.edu.mx:3000/sites/ciencia/volumen2/ciencia3/059/imgs/f12p58.gif). 
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2.3 Fenómeno de histerese 
 O termo histerese descreve o fenómeno para o qual os trajectos da 
adsorção e da desorção são diferentes (Barbosa-Cánovas and Vega-Mercado, 
1996). Na Figura 10 encontram-se representadas as isotérmicas de adsorção e 
desorção para um sistema alimentar, sendo visível o fenómeno de histerese. 
 
 
Figura 10: Isotérmicas de adsorção e desorção para um sistema alimentar (imagem adaptada 
de: http://fst.osu.edu/olympiad/Laboratories/Olymp/Lab%201_WaterActivity.htm). 
 
 Rizvi (1995) indica que a causa para a histerese é a natureza e estado 
dos componentes dos produtos alimentares, da sua estrutura e conformação 
que pode enfraquecer a disponibilidade dos grupos polares a altos valores de 
conteúdos de humidade nos produtos, para ligação de moléculas de água 
(Wlodarczyk-Stasiak and Jamroz, 2007). 
 O efeito da temperatura na magnitude da histerese varia para diferentes 
alimentos. Para alguns alimentos o fenómeno pode ser eliminado pelo aumento 
da temperatura, ainda que em outros casos possa permanecer constante ou 
até aumentar com o aumento da temperatura (Barbosa-Cánovas and Vega-
Mercado, 1996). 
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2.4 Modelização das isotérmicas de sorção 
 As isotérmicas de sorção são determinadas experimentalmente com 
medições prolongadas no tempo até que o equilíbrio entre o material e o vapor 
de água seja alcançado. Estas experiências são não só demoradas e difíceis 
como fornecem também dados inexactos, especialmente para os valores de 
actividade de água altos onde uma pequena mudança na força motriz da 
transferência de massa resulta numa grande mudança nos valores do teor de 
água. O perigo da obtenção de resultados inexactos para actividades de água 
mais elevadas é ainda maior devido ao longo tempo necessário para se 
encontrar o equilíbrio, que leva à proliferação microbiológica (Blahovec and 
Yanniotis, 2007). 
 As equações das isotérmicas de sorção de água podem ser usadas para 
prever as propriedades da sorção de água em alimentos. Muitas equações 
empíricas e semi-empíricas descrevendo as características da sorção de água 
em alimentos são propostas pela literatura. Labuza (1975) atribuiu isto ao facto 
de a água estar associada à matriz dos alimentos por diferentes mecanismos 
em diferentes regiões de actividade da água (Peng et al., 2006). 
 Os modelos disponíveis na literatura que descrevem a isotérmica de 
sorção de humidade podem ser divididos em algumas categorias: Modelos 
cinéticos baseados numa monocamada (modelo BET); Modelos cinéticos 
baseados numa multicamada e filme condensado (modelo GAB); modelos 
semi-empíricos (modelo Ferro-Fontan, modelo Henderson e modelo Halsey) e 
modelos empíricos (modelo Smith e modelo Oswin) (Peng et al., 2006). 
 O modelo BET (Brunauer, Emmet, Teller) (Eq. 2) é um modelo de dois 
parâmetros, tem sido usado extensivamente no passado, contudo é limitado a 
actividades de água abaixo de 0.4 - 0.5 (Blahovec and Yanniotis, 2007). 
 O modelo pode ser representado na seguinte forma: 
 
 
       
Eq. 2 
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Onde aw é a actividade de água, M é o teor de água (g água / g peso seco), Mm 
é o valor da monocamada (g água/g peso seco) e Cb é um parâmetro 
dependente da temperatura relacionado com a entalpia de sorção. 
 O modelo GAB (Guggenheim, Anderson de Boer) (Eq. 3) é uma 
extensão da equação de BET (Eq. 2) tendo em consideração as diferentes 
prioridades da água absorvida na região da multicamada. Este modelo é 
reconhecido como o melhor para o ajuste de isotérmicas de sorção para a 
maioria dos produtos alimentares. O modelo GAB é muito útil na previsão de 
valores até actividades de água próximas de 0.95 e dá uma melhor cobertura 
do que o modelo BET sobre uma larga escala de valores de teor de água 
(Barbosa-Cánovas and Vega-Mercado, 1996).  
 O modelo GAB é ser representado na seguinte forma: 
 
 
 
Onde aw é a actividade de água, M é o teor de água (g água/g peso seco), Mm 
é o valor da monocamada (g água / g peso seco), Cg e K são dois parâmetros 
dependentes da temperatura relacionados com a entalpia de sorção. 
 O valor da monocamada, Mm, é um parâmetro específico de cada 
produto e pode ser considerado como indicador da mobilidade de moléculas 
pequenas no sistema alimentar. Este providencia uma medida da 
disponibilidade de locais activos para a ligação da água e é geralmente 
considerado para representar o teor de água óptimo para a estabilidade 
química e física de alimentos desidratados (McMinn and Magee, 2007).   
  
2.5 Sorção de água em amido 
 Os biopolímeros como o amido, a celulose, a hemicelulose adsorvem 
vapor de água do ar, vapores orgânicos ou vapores de álcoois facilmente e 
selectivamente (Czepirski et al., 2002). 
 A baixas actividades de água as moléculas de água penetram na 
superfície dos grânulos de amido, onde formam um camada monomolecular, 
Eq. 3 
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enquanto para actividades de água mais elevadas dá-se a formação da 
multicamada sobre a monocamada. Sendo assim, a isotérmica é resultado da 
adsorção ilimitada monocamada-multicamada no substracto heterogéneo e as 
suas características são influenciadas pela magnitude relativa das interacções 
adsorvente-adsorvato e adsorvato-adsorvente (Czepirski et al., 2002). 
 Saravacos and Stinchfield (1965) indicam que sistemas com alto 
conteúdo em amido apresentam isotérmicas sigmoidais características do tipo 
II (McMinn and Magge, 1997). 
 A capacidade do amido para adsorver água resulta da interacção dos 
grupos hidroxilo livres (grupos – OH) das moléculas de glucose com as 
moléculas de água. Os grupos hidroxilo interagem com as moléculas de água 
por pontes de hidrogénio segundo o demonstrado na figura 11 (Berry and 
Ladisch, 2000). 
 
Figura 11: Pontes de hidrogénio entre as moléculas de água e o amido (Berry and Ladisch, 
2000). 
 
 Foi também sugerido que a condensação capilar é responsável por 
alguma da água adsorvida, contudo Van den Berg et al. (1975) discorda desta 
teoria e reivindica que quase toda a humidade adsorvida é sorvida na 
superfície do amido. Van der Berg et al. (1975) propôs que o modelo BET pode 
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estar relacionado com o número de locais de adsorção no amido, uma vez que 
foi descoberto que o valor da monocamada está fortemente relacionada com o 
número de grupos polares na superfície do amido que estão aptos para 
adsorver água (Berry and Ladisch, 2000).  
 Ambas as cadeias de amido, amilose e amilopectina, ligam água por 
pontes de hidrogénio, contudo as estruturas de amilopectina aprisionam 
fisicamente moléculas de água na sua matriz de cadeias ramificadas na porção 
amorfa do amido. Quando as moléculas de água são aprisionadas desta forma 
alguns dos grupos hidróxilo mais próximos ligam-se por pontes de hidrogénio a 
esta água aprisionada estando por isso indisponíveis para ligações de 
hidrogénio adicionais. A estrutura ramificada da amilopectina possui grupos 
hidroxilo sobrepostos o que corresponde a mais grupos hidroxilo por unidade 
de área de superfície do amido. Assim sendo um adsorvente rico em 
amilopectina possui hipoteticamente uma maior capacidade de adsorção (Berry 
and Ladisch, 2000). 
 
3. Tratamento por Pressão 
 As tendências dos consumidores estão a mudar e por esta razão a 
indústria alimentar está também ela a mudar e irá mudar mais ainda no futuro. 
Alimentos com alta qualidade e com aparência de frescos são agora exigidos, 
consequentemente tratamentos menos extremos e o menor uso possível de 
aditivos são factores com cada vez mais importância na conservação de 
alimentos (Rahman, 1998).   
 Para satisfazer as exigências de mercado, a segurança e qualidade dos 
alimentos irá basear-se nos avanços substanciais das técnicas tradicionais de 
conservação ou no uso das “técnicas emergentes”. Uma das tecnologias 
emergentes é a tecnologia de alta pressão hidrostática (Rahman, 1998).  
 A tecnologia de alta pressão começou por ser usada na produção de 
cerâmica, aço e “super-metais” (Rahman, 1998). 
 Nestas duas últimas décadas, o uso da alta pressão hidrostática no 
processamento e preservação de alimentos tem sido investigada como uma 
alternativa ao tratamento clássico por temperatura. A grande força 
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impulsionadora para esta investigação tem sido a crescente procura de 
alimentos com alto valor nutricional e deterioração mínima das propriedades 
funcionais e organolépticas (Sablani et al.,2007). 
 O princípio isostático do processamento por alta pressão é o seguinte: o 
produto alimentar é comprimido por uma pressão uniforme em todas as 
direcções e retorna à sua forma original quando a pressão é libertada 
(Rahman, 1998) (Figura 12). 
 
 
Figura 12: Representação esquemática do princípio isostático do processamento por alta 
pressão (Rahman, 1998). 
  
 O tratamento por alta pressão é independente do tamanho e da 
geometria do produto e o seu efeito é uniforme e instantâneo (Rahman, 1998). 
 Os tratamentos por pressão baseiam-se no princípio de Le Chatelier, ou 
seja toda a reacção, mudança de conformação ou transição de fase que forem 
acompanhadas por uma diminuição no volume serão favorecidas a altas 
pressões, enquanto as reacções que envolvem aumento de volume serão 
inibidas a altas pressões (Rahman, 1998). 
 Um sistema de alta pressão consiste no vaso de alta pressão, no 
sistema de fecho do vaso, no sistema de gerador de pressão, no dispositivo de 
controlo de temperatura e no sistema de manipulação de material. Uma vez 
carregado e fechado, o vaso é enchido com um meio transmissor de pressão. 
O ar é removido do vaso por meio de uma bomba de baixa pressão que 
rapidamente enche e drena, em combinação com um sistema automático de 
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desarejamento, de seguida é então gerada a alta pressão. A alta pressão pode 
ser gerada por compressão directa ou indirecta ou ainda por aquecimento do 
meio de pressão (Rahman, 1998). 
 A compressão directa é gerada pressurizando o meio com a 
extremidade de diâmetro pequeno de um pistão. A extremidade de diâmetro 
largo do pistão é dirigida por uma bomba de baixa pressão. Este método de 
compressão directa permite uma pressurização muito rápida, mas as limitações 
da selagem de alta pressão entre o pistão e a superfície interna do vaso 
restringe o uso deste método a sistemas de baixo diâmetro ou a sistemas piloto 
(Rahman, 1998).     
 A compressão indirecta usa um intensificador de pressão para bombear 
um fluido sob pressão desde um reservatório até a um vaso de alta pressão 
fechado até que a pressão pretendida seja alcançada. Os sistemas de 
pressurização isostática mais industriais utilizam o método de compressão 
indirecta (Rahman, 1998). 
 O aquecimento do meio de pressão utiliza a expansão do meio de 
pressurização com o aumento da temperatura para gerar alta pressão. O 
aquecimento de meio de pressão é consequentemente usado quando a alta 
pressão é usada combinada com altas temperaturas e requer um controlo 
muito exacto da temperatura dentro de todo o volume do vaso de pressão 
(Rahman, 1998).   
 Os sistemas de pressurização isostática podem ser operados a frio, ou a 
quente, dependendo da aplicação (Rahman, 1998). 
 A pressurização isostática a frio é essencialmente uma técnica de dar 
forma usada em indústrias de metal, cerâmica, carbono, grafite e plástico. Os 
equipamentos de alta pressão trabalham à temperatura ambiente e usam como 
fluido de pressão um liquido como a água, água emulsionada, ou óleo. A 
pressão aplicada está na gama de 50-600 MPa (Rahman, 1998). 
  A pressurização isostática morna é também uma técnica de dar forma. 
A pressão isostática é aplicada em combinação com temperaturas entre a 
temperatura ambiente e os 250 ºC (Rahman, 1998). 
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 A pressurização isostática quente é usada nas indústrias de metal e 
cerâmica. O material é uniformemente aquecido e pressurizado. A temperatura 
empregada pode ser tão alta como 2000 – 2200 ºC, enquanto a pressão é 100-
400 MPa. O meio de pressão usado é um gás como árgon, nitrogénio, hélio ou 
ar. O ciclo de tempo varia tipicamente entre as 6 e as 12h (Rahman, 1998). 
 
3.1 Tratamento por Pressão de Alimentos  
 O tratamento por alta pressão para processamento de alimentos foi 
iniciado há quase um século (Oliveira and Oliveira, 1999).  
 Os efeitos da pressão em produtos alimentares começaram por ser 
relatados em 1899 por Hite, que verificou uma redução significativa no número 
total de bactérias no leite após pressurização a 680 MPa durante 10 minutos. 
Em 1914, Bridgman descobriu que a alta pressão coagula a albumina do ovo 
(Rahman, 1998).  
 Em Abril de 1990, foi introduzido no mercado japonês o primeiro produto 
alimentar tratado por alta pressão, uma geleia ácida (Rahman, 1998). 
 Na Europa, o processamento por alta pressão de alimentos está em 
franco desenvolvimento. A pesquisa fundamental e aplicada nesta área é 
realizada em muitas instituições (Oliveira and Oliveira, 1999). 
 Na Polónia, a pesquisa na preservação de alimentos por alta pressão foi 
iniciada pelo Centro de Pesquisa de Alta Pressão da Academia Polaca de 
Ciências, em 1992. No início, um grupo de pesquisa interdisciplinar foi criado, 
incluindo 14 universidades e institutos de pesquisa (Oliveira and Oliveira, 
1999). 
 O primeiro programa desenvolvido dedicado ao processamento por alta 
pressão de produtos de fruta e o desenvolvimento de processadores de alta 
pressão para alimentos começou pela UNIPRESS em 1993 em cooperação 
próxima com o Instituto Nacional de Higiene. Este projecto foi continuado e 
estendido em cooperação com a Universidade de Agricultura de Warsaw, com 
o Instituto da Agricultura e Biotecnologia Alimentar e com a Universidade de 
Olsztyn de Agricultura e Tecnologia (Oliveira and Oliveira, 1999).  
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 Algumas das aplicações industriais actuais da tecnologia de alta pressão 
em alimentos são apresentadas na tabela 2. 
 
Tabela 2: Alguns produtos alimentares tratados por alta pressão (Rahman, 1998).  
Produto Condições de processamento Embalagem Companhia 
Sumos de fruta 450 MPa, 90seg --------- Copa 
Compotas 
Condimentos de fruta 
Molhos de frutas 
Geleias de frutas 
Iogurtes 
400MPa, 20ºC 
10-30min 
Copos de plástico 
(100-125g) 
Meidi-ya 
Sumos de uva 
 
120-400MPa, 20ºC 
2-20min 
Garrafa de vidro 
(200g-800g) 
Pokka 
Sumos de Mandarin 
 
300-400MPa, 20ºC 
2-3min 
Garrafa de vidro 
(500g) 
Wakayama 
 
Bolo de arroz 
 
300-400MPa, 20ºC 
2-3min 
Copos de papel 
(130g) 
Echigo Seika 
 
 Muitos dos produtos apresentados na tabela 2, são alimentos ácidos, o 
que é um factor de segurança intrínseco; alguns também são armazenados e 
vendidos refrigerados, o que retarda as reacções de oxidação (Rahman, 1998). 
 Nos Estados Unidos da América e na Europa os desenvolvimentos do 
uso da alta pressão em alimentos estão a ser realizados no âmbito da 
pasteurização dos produtos de fruta, das refeições prontas a consumir, dos 
produtos derivados do leite, da carne, do peixe e outros. Actualmente no 
México é produzido um produto típico, o guacamole, usando tecnologia de alta 
pressão (Rahman, 1998). 
 Além das vantagens da aplicação da alta pressão em alimentos e aos 
seus constituintes fornecidas pela literatura científica, que incluem efeitos nas 
taxas de reacção e nos volumes de reacção, na permeabilização de 
membranas e a influência na transição de fases, a transmitância instantânea 
da alta pressão pelos sistemas alimentares e a consequente independência do 
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tamanho e forma das amostras representa a maior vantagem sobre o 
processamento térmico convencional onde o tamanho e forma do alimento 
podem ser factores limitantes. Esta independência do tamanho e forma das 
amostras pode não só reduzir a severidade do processo e assim obter 
qualidades superiores, pode também aumentar a flexibilidade e revolucionar o 
processamento alimentar tornando obsoletos os requerimentos para a redução 
de tamanho (Oliveira and Oliveira, 1999).  
 Outra vantagem chave da aplicação da alta pressão é a possibilidade de 
se realizarem processamentos à temperatura ambiente ou até a temperaturas 
mais baixas. Existem indicações de que processar a temperaturas abaixo de 
zero pode ser mais eficaz na inactivação de microorganismos e enzimas. 
Processar a baixas temperaturas pode ajudar a reter a funcionalidade e 
qualidade nutricional das matérias-primas (Oliveira and Oliveira, 1999).   
 Um resumo das vantagens e limitações do tratamento por alta pressão 
relacionado com o processamento alimentar é fornecido na tabela 3. 
 
Tabela 3: Vantagens e limitações do processamento alimentar por alta pressão (Oliveira and 
Oliveira, 1999). 
Tratamento Vantagens 
Resposta instantânea 
 
Distribuição imediata através do produto 
(na ausência de gases) 
Distribuição uniforme 
 
Independência do tamanho e geometria das 
amostras 
Temperatura ambiente/ temperaturas 
baixas 
Diminuição da redução/perda de qualidade 
causada pela temperatura 
As aplicações afectam (directamente) na 
maior parte, ligações não covalentes 
Retenção de qualidade  
(ex., aroma, coloração, nutrientes) 
Aumento das taxas de reacção 
 
 
Aumento das taxas de bioconversão; aumento da 
produção de metabolitos; melhoramento dos 
processos de separação 
Afectação da transição de fase 
 
Desenvolvimento de processos e produtos  
(ex., gelificação, cristalização) 
Desgasificação 
 
Aumento da transferência de calor, redução da 
oxidação 
Permeabilização de membranas Auxilia os processos de separação 
Tecnologia livre de desperdícios Processo amigo do ambiente 
Compressão de volume Compactação, moldação, cobertura 
 Parte I. Revisão Bibliográfica
 
 
29 
 
Pedro Rafael Traqueia da Cunha 
 
 
 
Afectação da actividade enzimática Preservação de alimentos 
Afectação da actividade microbiana Preservação de alimentos 
Difere dos efeitos térmicos 
 
Processo selectivo/desenvolvimento de produtos 
(ex., gelificação induzida por pressão) 
Aquecimento adiabático Efeito adicional da temperatura 
Redução de pH Efeito adicional do pH 
Tratamento Limitações 
Permeabilização de membranas 
 
Reacção de stress (plantas, microorganismos), 
efeitos na textura 
Actividade enzimática residual Efeitos na qualidade 
Inactivação microbiana incompleta Efeitos na segurança e na qualidade 
Promoção de reacções 
Efeitos na qualidade  
(ex., acastanhamento enzimático) 
Efeito da temperatura Aquecimento adiabático, calor de fusão 
Efeitos do volume Compressão da água 
 
3.2 Efeitos do tratamento por pressão em alimentos  
 Devido à complexidade dos alimentos e à possibilidade de ocorrerem 
alterações e reacções sobre pressão, é difícil prever os efeitos de tratamento 
por alta pressão bem como criar generalizações para um qualquer tipo de 
alimento. Contudo, uma enorme quantidade de informação tem sido gerada na 
última década e as evidencias dos efeitos da alta pressão em sistemas 
alimentares tem sido registados, incluindo efeitos na inactivação de 
microorganismos, efeitos nas reacções químicas e enzimáticas bem como 
efeitos na estrutura e nas propriedades funcionais das biomoléculas (Rahman, 
1998). 
 
3.2.1 Microorganismos 
 Os produtos alimentares são um excelente ambiente para o crescimento 
de microorganismos patogénicos, que podem causar doenças causadas pelos 
alimentos contaminados. A qualidade e tempo de vida dos produtos 
alimentares dependem em grande parte das propriedades dos 
microorganismos que contaminam os alimentos. 
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 A esterilização e a pasteurização por aquecimento reduzem 
consideravelmente o número de microorganismos inicialmente presentes, no 
entanto as características sensoriais e nutricionais do alimento são 
amplamente alteradas (Rahman, 1998). 
 Hoover et al. (1989) indica que a alta pressão hidrostática induz 
numerosas alterações na morfologia, nas reacções bioquímicas, nos 
mecanismos genéticos e na membrana e parede dos microorganismos. É do 
interesse que, provavelmente devido às diferenças estruturais entre a parede 
celular e a membrana celular, a separação destes dois componentes ocorre 
induzida pela pressão. Isto pode ser devido às diferenças na compressibilidade 
dentro dos diferentes compartimentos da célula microbiana (Oliveira and 
Oliveira, 1999). 
 O mecanismo de destruição dos microorganismos com alta pressão é 
baseado na destruição da membrana celular microbiana causada por 
mudanças no volume da célula (Oliveira and Oliveira, 1999). 
 A alta pressão hidrostática pode ser utilizada para reduzir o número de 
microorganismos sem a elevação da temperatura, logo as características 
nutricionais e sensoriais do alimento podem ser mantidas (Rahman, 1998). 
 A sensibilidade dos microorganismos à pressão varia consoante o tipo 
de microorganismo (Rahman, 1998). Na tabela 4 encontra-se resumida a 
informação relativa à inactivação de microorganismos vegetativos e 
esporulados.  
 
Tabela 4: Registos das pressões às quais microorganismos vegetativos e esporulados são 
inactivados (Rahman, 1998).  
 Pressão de inactivação 
Microorganismos vegetativos 400-600MPa 
Microorganismos esporulados >1000MPa (à Tambiente) 
 
 Estudos realizados confirmam uma variação significativa na 
sensibilidade à pressão entre bactérias Gram (+) e Gram (-). Um tratamento 
combinado de alta pressão e temperatura é necessário para a inactivação de 
esporos de Bacillus cereus (Oliveira and Oliveira, 1999). 
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3.2.2 Reacções químicas e bioquímicas 
A aplicação da pressão influencia as reacções bioquímicas desde que 
estas envolvam uma mudança de volume. Hoover relatou que a pressão afecta 
os sistemas de reacção aparentemente de duas maneiras: reduzindo o espaço 
molecular disponível e aumentando reacções inter-cadeias (Rahman, 1998). 
 Sendo assim, as reacções envolvidas na formação de ligações de 
hidrogénio são favorecidas por alta pressão desde que as ligações resultem 
numa diminuição no volume. Contudo, Masson apresenta resultados que 
indicam que as ligações de hidrogénio são insensíveis à pressão (Rahman, 
1998).  
 A alta pressão pode conduzir à desnaturação das proteínas. A 
desnaturação das proteínas é um fenómeno complexo que depende da 
estrutura da proteína, da gama de pressão, da temperatura, do pH e da 
composição do solvente (Rahman, 1998). 
 A pressão pode afectar a estrutura secundária, terciária e quaternária 
das proteínas. Os alvos principais da pressão são as ligações electrostáticas e 
hidrofóbicas nas moléculas de proteína. A alta pressão causa desprotonação 
dos grupos carregados, rompimento das pontes salinas e ligações hidrofóbicas, 
deste modo resultam alterações conformacionais e de estrutura das proteínas. 
As transições de estrutura são acompanhadas por grandes alterações na 
hidratação (Rahman, 1998).  
 Outro dos componentes dos alimentos que pode ser afectado por alta 
pressão são os lípidos (Rahman, 1998).  
 A aplicação de alta pressão hidrostática acompanhada com 
temperaturas moderadas ou elevadas pode influenciar as reacções químicas 
inerentes aos sistemas alimentares tais como as reacções de Maillard. Alguns 
estudos sugerem uma ligação entre os tratamentos por pressão e as reacções 
de Maillard. Tamaoka et al. mencionam que o acastanhamento não enzimático 
é inibido a pressões entre 200-400MPa em sistemas de xilose-lisina (pH 8,2) 
quando aquecidas a 50ºC (Rahman, 1998). 
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3.2.3 Reacções enzimáticas 
 A exposição a altas pressões pode activar ou inactivar as enzimas. A 
inactivação por pressão das enzimas é influenciada pelo pH, concentração de 
substracto, estrutura da enzima e temperatura durante a pressurização 
(Rahman, 1998). 
 Os efeitos da pressão na actividade da enzima são esperados 
ocorrerem com a interacção enzima-substracto. Se o substracto é uma 
macromolécula, os efeitos podem ser na conformação da macromolécula que 
pode fazer com que a enzima actue mais facilmente ou com maior dificuldade. 
A inactivação de enzimas por pressão pode também ser atribuída a uma 
alteração na estrutura intermolecular ou alterações conformacionais do local 
activo da enzima. A inactivação de algumas enzimas pressurizadas a 100-
300MPa é reversível. A reactivação após descompressão depende do grau de 
distorção da molécula (Rahman, 1998).  
 
3.2.4 Propriedades funcionais 
 As propriedades funcionais das moléculas biológicas são usualmente 
dependentes da conformação e das alterações conformacionais. As 
interacções entre as moléculas de solvente e soluto e as interacções 
intermoleculares e intramoleculares do soluto são influenciadas quando 
sujeitos a pressão. Por conseguinte o tratamento a alta pressão pode provocar 
alterações benéficas ou prejudiciais (Rahman, 1998).  
 As mudanças de fases nas proteínas e lípidos por aplicação de alta 
pressão têm sido monitorizadas, já que estas modificações oferecem novas 
oportunidades para o desenvolvimento de novos produtos com propriedades 
reológicas únicas. A estrutura das proteínas e polissacarídeos constituintes dos 
alimentos podem ser alteradas por tratamento com pressão hidrostática 
resultando em diferentes propriedades reológicas e sensoriais (Rahman, 1998). 
 A cristalização de gordura por tratamento com alta pressão hidrostática 
é outro aspecto interessante, uma vez que foi observada que a cristalização da 
gordura aumenta com a extensão do tratamento por pressão (Rahman, 1998).  
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 A exposição a alta pressão resulta na alteração da conformação das 
proteínas. A alteração da conformação causa alterações nas propriedades 
funcionais das proteínas. As propriedades das funcionais das proteínas tais 
como: capacidade espumante, emulsionante, gelificante e de retenção de água 
podem ser influenciadas por tratamento com alta pressão. As proteínas 
tratadas com pressões altas podem conduzir ao desenvolvimento de uma nova 
gama de ingredientes alimentares funcionais preparados a partir de proteínas 
alimentares por desdobramento controlado. Sabe-se que o pH, e a força iónica 
influenciam a agregação e gelificação das proteínas sob condições de 
aquecimento; isto também é observado quando as soluções de proteínas são 
submetidas a alta pressão hidrostática (Rahman, 1998). 
 
3.2.5 Propriedades sensoriais 
 A principal vantagem da tecnologia de alta pressão é afectar pouco a 
composição do alimento e, consequentemente as suas características 
sensoriais e nutricionais. Geralmente a pressão afecta de forma insignificante 
as características sensoriais do alimento. No entanto é necessária mais 
pesquisa para que possa ser feito um sólido julgamento sobre esta questão 
(Rahman, 1998). 
 Uma ampla variedade de efeitos e alterações no aroma, textura, 
aparência física e estrutura podem resultar da aplicação de pressão, e estas 
alterações dependem do tipo de alimento e da sua composição e estrutura 
(Rahman, 1998). No entanto estas alterações são sempre de menor efeito que 
as alterações causadas por tratamentos térmicos.  
  
3.3 Efeito da alta pressão sobre o amido 
 Em geral acredita-se que a tecnologia de alta pressão pode trazer novas 
possibilidades de aplicação do amido em produtos alimentares, por exemplo 
como substituinte de gorduras, em produtos de baixo teor calórico. Por esta 
razão, os principais esforços têm sido direccionados para o estudo do efeito da 
alta pressão nas propriedades físicas, químicas e de estrutura do amido 
(Blaszczac et al., 2004). 
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As investigações efectuadas sobre o efeito da alta pressão hidrostática 
no amido podem ser divididas em três categorias: 
 Aquelas em que a aplicação de pressão não foi suficientemente 
elevada para gelatinizar o amido; 
 Aquelas em que a aplicação de pressão foi realizada em amido 
quase seco; 
 Aquelas em que foram usados tratamentos por alta pressão (>400 
MPa) na presença de excesso de água (Katopo  et al., 2001). 
 
3.3.1 Efeitos na hidrólise enzimática do amido 
Efeitos na hidrólise enzimática do amido foram já descritos por alguns 
investigadores. Estudos feitos por Hayashi e Hayashida (1989) mostraram que 
os tratamentos a pressões próximas de 500 MPa aumentam a digestibilidade 
do amido pela α-amilase (Rubens, 1998). Os tratamentos a 392-490 MPa a 
temperaturas de 45-50ºC aumentam a susceptibilidade do amido milho, trigo e 
batata à acção da α-amilase (Rahman, 1998). Em ambos os casos a hidrólise 
enzimática do amido dá-se à pressão atmosférica, após o tratamento por alta 
pressão de suspensões de amido em água. 
 
3.3.2 Efeitos na gelatinização do amido 
Suspensões de amido quando sujeitas a alta pressão hidrostática podem 
ser gelatinizadas à temperatura ambiente (Sablani et al., 2007).  
Rubens, Snauwaert, Heremans, e Stute (1999) propuseram um 
mecanismo de dois passos para a gelatinização induzida por alta pressão, 
similar ao mecanismo de gelatinização por temperatura. Em primeiro lugar, 
ocorre a hidratação das zonas amorfas dos grânulos de amido, o que conduz 
ao inchamento dos grânulos e à distorção das regiões cristalinas. Em seguida, 
as regiões cristalinas tornam-se mais acessíveis à água. Na gelatinização 
induzida por calor, diferentes amidos apresentam diferentes temperaturas de 
gelatinização e a extensão da gelatinização pode variar dependendo do tempo 
e temperatura de aquecimento. Similarmente, na gelatinização induzida por 
pressão, diferentes tipos de amido gelatinizam a diferentes valores de pressão 
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e a extensão da gelatinização depende da pressão, tempo de pressurização e 
temperatura de pressurização (Oh et al., 2007).   
Estudos prévios demonstraram que amidos do tipo B, como o amido de 
batata, são mais resistentes ao tratamento por pressão do que os amidos do 
tipo A e C. Foi também já demonstrado pela difracção de raio-X que o 
tratamento por alta pressão converte amidos do tipo A em amidos no modelo 
tipo B, enquanto os amidos do tipo B mantêm a sua estrutura do tipo B original 
(Oh et al., 2007).       
Douzals et al. (1996) mostraram que a gelatinização do amido de trigo 
começa por volta dos 300MPa e a 600MPa a gelatinização é completa, 
enquanto o amido batata necessita de pressões entre 800-1000MPa para que 
a sua gelatinização seja completa (Blaszczak, 2005). 
Katopo et al. (2002) atribuem a diferença entre os amidos do tipo A e B à 
estrutura da amilopectina. Nos amidos do tipo B, a água preenche o canal que 
constitui o centro da estrutura estabilizando-a. Pelo contrário, os amidos do tipo 
A possuem uma estrutura de amilopectina ramificada mais dispersa, que a 
torna mais flexível e consequentemente permite rearranjos das duplas hélices 
no sentido de criar um canal, no qual as moléculas de água são incluídas sobre 
pressão. Consequentemente, dá-se uma conversão da estrutura do tipo A 
numa estrutura do tipo B (Oh et al., 2007).    
 Sevenou, Hill, Farhat, and Mitchell (2002) sugerem que o amido de 
batata exibe um alto nível de organização estrutural na região externa do 
grânulo quando coMParado com outros amidos como o amido de milho normal 
e o de milho “waxy”. Blaszczak, Valverde e Fornal (2005) mostraram que os 
grânulos de amido de batata possuem camadas muito compactadas que 
parecem ser mais resistentes à pressão do que a parte interior do grânulo e 
permanece inalterada pelo tratamento por alta pressão (Oh et al., 2007). 
Oh et al. (2007) verificaram que alguns grânulos perdem a sua 
birrefringência após tratamento a 400 MPa, especialmente grânulos de amido 
de arroz normal e “waxy”. Após tratamento a 600 MPa, a birrefringência é ainda 
verificada nos grânulos de amido de batata mas nos restantes tipos de amido 
não se verifica birrefringência. Tal observação vai de encontro ao esperado, ou 
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seja, os amidos do tipo B como o amido de batata são bastante resistentes aos 
tratamentos por pressão.  
Na figura 13, encontram-se os resultados obtidos por Oh et al. (2007), 
sobre a forma de microfotografias de luz polarizada. 
 
Figura 13: Microfotografias de luz polarizada de amidos sem tratamento (1), após tratamento 
por pressão a 400MPa (2) e após tratamento por pressão a 600MPa (3): amido de arroz normal 
(A-1 a A-2); amido de arroz “waxy” (B-1 a B-3); amido de milho normal (C-1 a C-2); amido de 
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milho “waxy” (D-1 a D-2); amido de tapioca (E-1 a E-2); amido de batata (F-1 a F-2) (Oh et al., 
2007). 
  
 Pela análise da figura 9 é possível verificar a tendência da diminuição da 
ocorrência de birrefringência com o aumento da pressão do tratamento descrita 
por Oh et al. (2007), bem como o facto de que o amido de batata não sofre 
alterações significativas com o aumento da pressão a que se realiza o 
processamento. Amidos como o amido de arroz e de milho são mais facilmente 
afectados pelo aumento da pressão, uma vez que tende a perder a 
birrefringência mais rapidamente com o aumento da pressão a que se realiza o 
processamento. 
A gelatinização pode ser estimulada pelo aumento da temperatura de 
pressurização. A alta pressão também pode produzir um aumento da 
temperatura de gelatinização de 3-5ºC por 100MPa. Contudo pressões 
superiores a 150MPa não realçam mais as temperaturas de gelatinização. O 
efeito da alta pressão na gelatinização é devido à estabilidade das ligações de 
hidrogénio, que mantêm o grânulo de amido no seu estado original. Os 
tratamentos de alta pressão em amidos produzem propriedades originais, que 
são diferentes das formadas em amidos gelatinizados pelo calor. Os 
tratamentos por pressão mantêm a estrutura granular do amido intacta 
enquanto o tratamento pelo calor destrói os grânulos do amido (Rahman, 
1998).  
 
 Outro efeito do tratamento por altas pressões em amido pressurizado 
em excesso de água foi verificado durante o estudo realizado no projecto 
“Estudo do efeito de processamentos por alta pressão na hidrólise 
enzimática de amido” (Pedro Cunha, 2007) e mais recentemente no 
tratamento de suspensões de amido. Este efeito é descrito como o fenómeno 
em que se verifica uma extensa hidratação de amido quando tratado 
unicamente por alta pressão, dado que a água em contacto com o amido se 
liga a este amido e deixa por isso, de estar na forma de água livre. Na 
sequência de todos os efeitos já descritos na literatura em relação às 
potencialidades do uso de tratamentos de alta pressão na modificação das 
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propriedades do amido, tornou-se interessante explorar o fenómeno de 
incorporação de água durante os tratamentos de alta pressão e os seus efeitos 
na interacção entre o amido tratado e a água numa fase posterior. Mais 
concretamente seria interessante determinar qual a quantidade de água que é 
possível incorporar, de que maneira a água que se incorpora no amido estará 
ligada ao amido (fracamente ou fortemente) e ainda estudar as características 
deste amido pressurizado a nível da sua interacção com a água depois de 
tratado e seco, ou seja, seria interessante determinar as suas isotérmicas de 
adsorção e desorção de água, uma vez que este tipo de características são 
extremamente importantes, não só no desenvolvimento de novas áreas de 
aplicação do amido bem como na modificação de alguns processos em que 
este é já usado. Áreas de aplicação como a área dos aromas estão em 
desenvolvimento e a modificação das propriedades do amido a nível da sua 
capacidade de ligação/interacção com a água seria importante. Processos de 
desidratação de produtos que incluam amido pressurizado podem ser também 
afectados por estas modificações na interacção entre a água e o amido. 
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Parte II. Metodologia Aplicada 
O amido escolhido para este estudo foi o amido de milho comercial para 
fins culinários, adquirido numa superfície comercial local. Esta escolha baseou-
se no facto de este ser um dos tipos de amido mais abundante mas também 
por se saber, à partida, que este tipo de amido é sensível a tratamentos por 
alta pressão, aumentando por isso as probabilidades de os tratamentos por alta 
pressão induzirem alterações nas suas propriedades. 
 Os tratamentos de alta pressão foram realizados no aparelho de alta 
pressão High Pressure U33, produzido pelo Institute of High Pressure Physics 
(Polónia). Este equipamento proporciona o tratamento de amostras de algumas 
dezenas de mililitros a pressões até os 750 MPa numa vasta gama de 
temperaturas. Um exemplo de um perfil de pressurização é apresentado de 
seguida no gráfico 1. O perfil foi obtido pela representação gráfica dos dados 
relativos à variação da pressão e da temperatura em função do tempo de 
pressurização. 
 
 
Gráfico 1: Perfil de pressurização obtido de uma pressurização a 500 MPa durante 15 minutos. 
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1. Estudo da incorporação de água 
Com este estudo pretendia-se determinar a quantidade de água que 
uma certa quantidade de amido conseguiria incorporar e reter e estimar ainda o 
seu grau de ligação ao amido. O princípio usado será o de que, se a água 
retida for liofilizável conclui-se que estava fracamente ligada ao amido, se não 
for liofilizável conclui-se que se trata de água fortemente ligada ao amido. 
Pretendia-se também usar posteriormente os valores de pressão, tempo de 
pressurização e da proporção água:amido para os quais o efeito de 
incorporação de água é máximo no estudo das isotérmicas de adsorção e de 
desorção de água em amido pressurizado, uma vez que seria para estas 
condições de pressão e proporção de água que seriam esperados mais efeitos 
na estrutura e na ligação de água ao amido pressurizado. 
Para se realizar o estudo da incorporação de água, em primeiro lugar 
procedeu-se à preparação das amostras. Esta preparação começou pela 
adição de diferentes quantidades de água ultra-pura a diferentes quantidades 
de amido previamente pesadas. As suspensões de amido em água foram 
agitadas durante uma hora com recurso a placas de agitação e agitadores 
magnéticos. Depois de agitadas as suspensões foram transferidas para sacos 
de plástico que foram selados cuidadosamente de modo a reduzir ao mínimo a 
quantidade de ar no seu interior. Cada um dos sacos foi envolvido por outro 
saco, o qual foi sujeito a vácuo e selado.  
As suspensões foram de seguida processadas por alta pressão a 20ºC. 
Depois de pressurizados os sacos contendo as amostras foram 
fotografados. Os sacos foram abertos e as amostras foram centrifugadas a 
15000G durante 15 minutos à temperatura ambiente, de maneira a quantificar a 
quantidade de água retida. O sobrenadante e depósito resultantes da 
centrifugação de cada amostra foram transferidos para copos previamente 
pesados e resistentes à liofilização. Os conjuntos foram pesados, congelados 
em azoto líquido e colocados a liofilizar. A perda de massa de água na 
liofilização foi medida. 
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A metodologia descrita foi usada para as pressurizações a 300 MPa e a 
500MPa de acordo o mapa de amostragem representado na tabela 5. As 
amostras com tempo de pressurização de 0minutos correspondem aos 
controlos que seguiram as amostras em todos os passos do processamento 
excepto no processamento por pressão. Foram usados 4 sacos por proporção 
de água:amido. Os ensaios foram realizados sem duplicados, uma vez que 
com este estudo pretendia-se fundamentalmente encontrar as condições 
óptimas de pressão e proporção de água:amido para a realização do estudo do 
efeito da alta pressão nas isotérmicas de adsorção e desorção de água em 
amido pressurizado. 
 
Tabela 5: Amostragem para o estudo da incorporação de água. 
% Água(a) Amido 
(g) 
Água 
(g) 
Nº sacos Tp
(b) 300MPa 
(min) 
Tp(b) 500MPa 
(min) 
100 2,5 2,5 4 
0 --- 
5 --- 
15 --- 
30 --- 
300 2,5 7,5 4 
0 0 
5 5 
15 15 
30 30 
500 2,5 12,5 4 
0 0 
5 5 
15 15 
30 30 
700 2,5 17,5 4 
0 0 
5 5 
15 15 
30 30 
1000 1,8 18,0 4 
--- 0 
--- 5 
--- 15 
--- 30 
(a) – Percentagem da proporção água:amido; 
(b) – Tempo de pressurização. 
 Parte II. Metodologia Aplicada
 
Parte  
42 
 
Pedro Rafael Traqueia da Cunha 
 
 
 
 
 
2. Preparação das amostras para o estudo da sorção de 
água 
Outro objectivo deste trabalho era o do estudo do efeito da 
pressurização de amido em excesso de água nas suas propriedades de 
interacção com a água posteriores ao tratamento, ou seja saber qual o 
comportamento do amido tratado quando se encontra-se novamente em 
contacto com a água. Assim sendo recorreu-se a determinação das isotérmicas 
de adsorção e desorção de água para o amido pressurizado, uma vez que 
estas curvas nos poderiam fornecer informação importante à acerca da 
modificação das características do amido pressurizado.  
Para se realizar este estudo, prepararam-se suspensões de amido de 
milho em excesso de água juntando 10 g de amido de milho e 10 g de água 
ultra-pura. Foi também adicionado um pouco de azida sódica a cada 
suspensão para prevenir o crescimento de microorganismos durante o estudo 
das isotérmicas.  
Foram preparadas 6 suspensões, 3 suspensões que foram 
posteriormente pressurizadas (amostra) e 3 suspensões que constituem o 
controlo do ensaio, de maneira a obter uma quantidade final de amostra e 
controlo suficiente para realizar as isotérmicas de adsorção e de desorção.  
As suspensões foram agitadas durante uma hora com recurso a placas 
de agitação e agitadores magnéticos. Depois de agitadas as suspensões foram 
transferidas para sacos que foram selados cuidadosamente de modo a reduzir 
ao mínimo a quantidade de ar no seu interior. Cada um dos sacos foi envolvido 
por outro saco, o qual foi sujeito a vácuo e selado.  
As 3 suspensões que constituíam as amostras foram então processadas 
por alta pressão a 20ºC. 
Depois de pressurizados, os sacos contendo a amostra e os sacos 
contendo o controlo (que não foram pressurizados) foram fotografados. 
Os sacos contendo a amostra foram abertos e o seu conteúdo foi 
misturado e homogeneizado, o mesmo procedimento foi executado para os 
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sacos contendo o controlo. Amostra e controlo foram então transferidos para 
copos previamente pesados e resistentes à liofilização. Os conjuntos foram 
pesados, congelados em azoto líquido e colocados a liofilizar. 
A amostra e controlo liofilizados foram divididos em 2 aliquotas de 
aproximadamente 15 g cada que foram usadas na determinação das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água.  
 
Este procedimento foi usado tanto para a pressurização a 300MPa como 
para a pressurização a 500MPa de acordo com o mapa de amostragem 
descrito na tabela 6. 
 
Tabela 6: Amostragem para o estudo da sorção de água. 
 P
(a) 
(MPa) 
Tp(b) 
(min) 
Nº 
sacos 
Amido 
(g) 
Água 
(g) 
P(a) 
(MPa) 
Tp(b) 
(min) 
Nº 
sacos 
Amido 
(g) 
Água 
(g) 
Controlo 
300 
0 3 10.0 10.0 
500 
0 3 10.0 10.0 
Amostra 15 3 10.0 10.0 15 3 10.0 10.0 
(a) – Pressão; 
(b) – Tempo de pressurização. 
 
3. Determinação das isotérmicas de adsorção e desorção 
Os valores para o teor de água em função da actividade de água da 
amostra de amido de milho tratada por pressão e o respectivo controlo foram 
determinados por gravimetria, na qual o peso da amostra colocada a equilibrar 
na bateria de sais preparada para o efeito, foi monitorizado uma vez por dia até 
que permanecesse constante em duas medições consecutivas.  
A bateria de sais usada (Figura 14) era constituída por 9 recipientes 
preparados para o efeito contendo soluções saturadas de sais, devidamente 
selados. Para actividades de água acima de 0.7 foi adicionado um pouco de 
azida sódica para prevenir o crescimento microbiano. As soluções usadas e as 
respectivas actividades de água são apresentadas na tabela 7. 
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Figura 14: Fotografia da bateria de sais usada no estudo das isotérmicas de adsorção e 
desorção. 
 
Tabela 7: Sais usados na bateria de sais e respectivas aw de acordo com a literatura. 
Sal 
Aw (20ºC) 
Rockland L.B.,1960 
Cloreto de lítio 0.12 
Acetato de sódio 0.23 
Cloreto de magnésio 0.33 
Carbonato de potássio 0.44 
Brometo de sódio 0.57 
Cloreto de sódio 0.75 
Cloreto de potássio 0.86 
Cloreto de bário 0.91 
Fosfato de sódio 0.98 
 
No caso do estudo da isotérmica de adsorção, tanto o amido 
pressurizado como o controlo da pressurização foram usados na forma em que 
saíram da liofilização, ou seja na forma de amido desidratado. Para 10 frascos 
de plástico previamente pesados foi pesado 0.5 g de amido desidratado. Os 
frascos foram organizados e distribuídos pela bateria de sais, um frasco por 
cada recipiente da bateria de sais, o frasco restante foi colocado em pentóxido 
de fósforo (dessecante) para servir de controlo. O ensaio foi realizado em 
duplicado. O mesmo procedimento foi realizado para o controlo. 
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No caso do estudo da isotérmica de desorção foi preciso humidificar o 
amido pressurizado como o controlo da pressurização (desidratados pela 
liofilização) antes de serem distribuídos pela bateria de sais. Essa 
humidificação fez-se colocando o amido pressurizado como o controlo da 
pressurização a equilibrar a uma aw elevada (0.98) até que o seu peso não 
variasse. Depois de se encontrarem devidamente humidificados, foram tratados 
segundo o procedimento descrito para o estudo da isotérmica de adsorção. 
 Este procedimento foi seguido para as duas pressurizações descritas no 
mapa de amostragem descrito na tabela 6.  
 
4. Modelização das isotérmicas de adsorção e desorção 
A modelização das isotérmicas foi realizada recorrendo a dois modelos 
matemáticos descritos exaustivamente na literatura, o modelo BET e o modelo 
GAB. O Modelo BET foi usado para prever os valores de teor de água por 
grama de amido numa gama de actividade de água compreendida entre 0,00 e 
0,44 e o modelo GAB foi usado para prever os valores de teor de água por 
grama de amido numa gama de actividade de água compreendida entre 0,00 e 
0.91, de acordo com as especificações avançadas pela literatura. 
 Tal como foi já descrito o modelo BET pode ser representado na 
seguinte forma: 
 
 
 
 A partir da equação de BET (Eq. 2) foi possível obter o valor dos 
parâmetros procedendo-se à regressão linear segunda a qual: 
 
 
 
 
Eq. 2 
Eq. 4 
Eq. 5 
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 Dos valores de m e b obtidos foi possível então calcular os valores de Cb 
e Mm, uma vez que: 
 
 
 
 
 
O modelo GAB pode ser apresentado na seguinte forma: 
 
 
 
 A equação do modelo GAB (Eq. 3) pode ser reformulada e colocada na 
forma de uma equação polinomial de segundo grau de maneira obter o valor 
dos parâmetros K1, Cg e Mm.  
 Assim sendo a equação de GAB pode ser apresentada na forma: 
 
 
 
 Sendo possível então realizar a regressão polinomial de segunda ordem 
em que: 
Eq. 3 
Eq. 6 
 
Eq. 7 
Eq. 8 
Eq. 9 
Eq. 10 
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 Depois de determinados os valores de a, b e c foi possível determinar os 
valores dos parâmetros uma vez que: 
 
 
 
 
 
 
    
Sabendo os valores das constantes de ambos os modelos, é possível 
então obter previsão para os valores de teor de água por grama de amido para 
cada isotérmica. Esta previsão é realizada substituindo nas equações dos 
modelos os valores das constantes e o valor de actividade de água para a qual 
se deseja a previsão do valor, calculando assim para cada valor de actividade 
de água o respectivo valor do teor de água por grama de amido. 
Eq. 11 
Eq. 12 
Eq. 13 
Eq. 16 
Eq. 17 
Eq. 18 
Eq. 14 
Eq. 15 
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Parte III. Análise e discussão dos resultados 
 De maneira a optimizar o registo e tratamento dos resultados 
experimentais, esta secção está dividida em duas partes. Uma parte descreve 
os resultados obtidos para o estudo da incorporação de água em amido 
pressurizado a 300 e 500 MPa e a outra parte descreve os resultados obtidos 
para o estudo das isotérmicas de adsorção e desorção de água de amido 
pressurizado a 300 e a 500 MPa durante 15 minutos. 
 
1. Estudo da incorporação de água 
Tal como foi já referido, com a realização deste teste pretendia-se 
determinar a quantidade máxima de água que uma certa quantidade de amido 
conseguiria incorporar e saber também se esta água incorporada/retida se 
encontrava fracamente ou permanentemente ligada ao amido. 
Este estudo envolveu a comparação visual, a centrifugação e a 
liofilização das amostras pressurizadas a 300 e a 500 MPa. 
 
1.1 Pressurização a 300Mpa 
As massas de água relativamente às de amido (água:amido) estudadas 
nesta pressurização foram 100%, 300%, 500% e 700%.  
 
1.1.1 Aspecto fotográfico 
Depois de pressurizadas a 300MPa durante 5, 15 e 30 minutos, 
independentemente da proporção água:amido estudada, verificou-se que  
existia um excesso de água nos sacos, o que significa que com a 
pressurização a 300 MPa não foi possível ligar toda a água ao amido. O 
aspecto visual das amostras com diferente proporção de água:amido era muito 
semelhante. Um exemplo deste aspecto é demonstrado na figura 15. A figura 
15 é a fotografia que foi tirada às amostras com a proporção água:amido de 
300% pressurizadas durante 0 (controlo), 5, 15 e 30minutos a 300MPa. A 
amostra identificada como 300% 0 min foi o controlo do ensaio. 
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Figura 15: Fotografia das amostras com proporção de água de 300% pressurizadas a 300MPa. 
 
 Na imagem 15, a fracção de cor branca representa a fracção que 
contêm o amido e a água que terá ficado retida. 
 Sendo que o efeito de os sacos de plástico usados na pressurização das 
amostras não serem exactamente do mesmo tamanho afecta a comparação 
visual das amostras, mas existe no entanto a percepção de que a 
pressurização a 300MPa parece não afectar significativamente a incorporação 
de água no amido nem parece haver grande diferença entre diferentes tempos 
de pressurização. Já a textura das amostras pressurizadas é muito diferente do 
controlo, fazendo lembrar um gel enquanto o controlo permanece com uma 
textura muito próxima da sua forma original, ou seja pó em suspensão. 
 
1.1.2 Centrifugação 
Depois de tratados por pressão e fotografados, as amostras foram 
centrifugadas de maneira a separar a água não ligada do amido. Os resultados 
obtidos são apresentados na tabela 8. 
 
Tabela 8: Registo dos resultados para a centrifugação das amostras da pressurização a 
300MPa. 
% Água(a) Tp
(b)  
(min) 
Água centrifugada 
(g) 
Água retida(c) 
(g/gamido seco) 
100 
0 0,6834 0,0000 
5 0,5202 0,0745 
15 0,5769 0,0481 
30 0,7395 -0,0254 
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300 
0 5,1014 0,0000 
5 5,1404 0,0511 
15 5,0137 0,0380 
30 5,1550 -0,0094 
500 
0 10,1617 0,0000 
5 8,8565 0,0436 
15 9,6212 0,0636 
30 9,7206 -0,0036 
700 
0 14,1834 0,0000 
5 14,2811 0,0258 
15 14,0755 0,0840 
30 14,5196 -0,0122 
 (a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água retida por grama de amido seco subtraindo já o valor do controlo 
correspondente. 
 
Os resultados para a centrifugação das amostras descritos na tabela 8 
foram representados na forma de água retida por grama de amido seco, 
subtraindo já o valor da água centrifugada dos controlos às amostras de 
maneira a expressar unicamente o efeito causado pela pressurização.   
 De maneira a potenciar a análise dos dados obtidos, os dados relativos 
à centrifugação das amostras foram representados graficamente (gráfico 2). 
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Gráfico 2: Representação gráfica dos resultados obtidos para a centrifugação das amostras da 
pressurização a 300MPa. 
 
O primeiro aspecto a realçar é que para todas as proporções de água: 
amido estudadas os valores de água retida para os tempos de pressurização 
de 5 e 15 minutos são mais elevados do que os valores dos respectivos 
controlos. Este facto indica a pressurização aumentou a quantidade de água 
que fica retida no amido e que não é centrifugável o que mostra que essa água 
está ligada de uma maneira mais forte. 
Quanto ao efeito do aumento da proporção de água, verifica-se um facto 
interessante, com o aumento da proporção água:amido verifica-se uma 
diminuição progressiva do valor de água retida aos 5 minutos e o aumento 
deste valor aos 15 minutos de pressurização. Esta observação deve-se ao 
facto de que com o aumento da proporção água:amido existe o aumento da 
quantidade de água disponível para se ligar ao amido sendo necessário mais 
tempo para se atingir o valor máximo de água retida. Outro aspecto importante 
é o de que para todas as proporções de água:amido estudadas, existe uma 
diminuição significativa nos valores de água retida entre os 15 minutos e os 30 
minutos de pressurização sendo que para os 30 minutos estes valores são até 
negativos, ou seja o valor de água retida é menor do que o do controlo. Este 
facto não era esperado, uma vez que seria de esperar que com o aumento do 
tempo de pressurização o valor de água retida aumentasse, no entanto e uma 
vez que as três amostras foram pressurizadas a 300 MPA durante 30 minutos 
ao mesmo tempo pode ter ocorrido um problema na sua pressurização que terá 
afectado os resultados. Ainda assim, para as proporções de água:amido mais 
baixas (100 e 300%) este facto acompanha a tendência de diminuição do valor 
de água retida com o aumento do tempo de pressurização, mas no caso das 
proporções de água:amido mais elevadas (500 e 700%) este facto contraria a 
tendência demonstrada até aos 15 minutos de pressurização. Os valores de 
água retida para os 30 minutos de pressurização não são afectados pelo 
aumento da proporção água:amido, ou seja não são muito diferentes entre si. 
Todos estes factos demonstram que para cada proporção de água:amido 
existe um tempo de pressurização óptimo, para o qual se verifica um valor 
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máximo de água retida, ultrapassado este tempo de pressurização óptimo 
verifica-se a diminuição do valor de água retida com o aumento do tempo de 
pressurização.  
Os valores máximos estimados para a quantidade de água que o amido 
conseguiu incorporar são dados pelos valores máximos de água retida 
observados para cada proporção de água:amido estudada. Assim sendo na 
tabela 9 estão resumidos os valores estimados para o máximo de água que se 
consegui incorporar com recurso à pressurização a 300 MPa para as diferentes 
proporções de água:amido estudadas. 
 
Tabela 9: Registo dos valores estimados para o máximo de água que se consegui incorporar 
com recurso à pressurização a 300 MPa e o tempo de pressurização para o qual se verificou 
este valor máximo. 
% Água(a) Tp
(b)  
(min) 
Água retida(c) 
(%) 
100 5 7,5 
300 5 5,1 
500 15 6,4 
700 15 8,4 
   (a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores máximos de água retida. 
  
Como já foi referido os valores máximos de água retida não foram 
observados para o mesmo tempo de pressurização, uma vez que quanto maior 
for a quantidade de água disponível para ligação ao amido, mais tempo se 
demora a atingir o máximo de água retida. Seria de esperar por isso que o 
valor máximo de água retida aumentasse com o aumento da proporção de 
água nas amostras, tal não se verifica, mas é importante referir que entre os 5 
e os 15 minutos de pressurização passam-se 10 minutos sem que se tivesse 
controlado o valor de água retida, sendo por isso provável que para as 
proporções de água intermédias (300 e 500%) os valores máximos reais de 
água retida se verificassem algures na gama entre os 5 e os 15 minutos de 
pressurização e fossem por isso um pouco mais altos do que os verificados. 
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A quantidade máxima de água que o amido conseguiu incorporar foi 
verificada para a proporção de água:amido de 700% após 15 minutos de 
pressurização a 300 MPa sendo que este valor máximo foi de 8,4% (g 
água/100g de amido). 
 
1.1.3 Liofilização 
Os resultados apresentados de seguida, dizem respeito unicamente à 
liofilização das fracções de amido e água que ficaram depositadas aquando da 
centrifugação, uma vez que é para estas fracções que se justifica o estudo. Os 
sobrenadantes foram também liofilizados e os resultados encontram-se em 
anexo. Na tabela 10 estão representados os resultados da liofilização das 
diferentes amostras em termos de água liofilizada por grama de amido seco, 
subtraindo já o valor da água liofilizada dos controlos às amostras de maneira a 
expressar unicamente o efeito causado pela pressurização.   
 
Tabela 10: Registo dos resultados da liofilização das amostras da pressurização a 300MPa. 
% Água(a) Tp
(b) 
(min) 
Água liofilizada 
(g) 
Água liofilizada(c) 
(g/gamido seco) 
100 
0 1,7925 0,0000 
5 1,8822 0,0812 
15 1,8331 0,0425 
30 1,7602 -0,0252 
300 
0 1,9117 0,0000 
5 2,0800 0,0570 
15 1,9683 0,0314 
30 1,8705 -0,0275 
500 
0 1,9761 0,0000 
5 1,8163 0,0433 
15 1,9633 0,0595 
30 1,8473 -0,0211 
700 
0 1,9176 0,0000 
5 1,9878 0,0252 
15 2,0649 0,0807 
30 1,9380 -0,0108 
(a) – Proporção de água nas amostras em relação à massa de amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
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(c) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor do controlo correspondente. 
 
Tal como para o caso da análise dos dados da centrifugação, os dados 
obtidos para a liofilização das amostras foram representados graficamente 
(gráfico 3). 
 
 
Gráfico 3: Representação gráfica dos resultados obtidos para a liofilização das amostras da 
pressurização a 300MPa. 
 
Era esperado que os resultados da liofilização e os dados da 
centrifugação fossem consistentes, uma vez que a água liofilizada está 
dependente da quantidade de água que não é centrifugável mas é liofilizável. 
Verifica-se de facto que as amostras para as quais se verificou uma maior 
quantidade de água retida em relação ao controlo possuem também uma maior 
quantidade de água liofilizada em relação ao controlo. Verifica-se mesmo que 
os valores de água liofilizada são muito próximos dos valores de água retida 
verificados na centrifugação das amostras. A comparação dos valores de água 
retida e de água liofilizada encontra-se na tabela 11. 
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Tabela 11: Comparação dos valores de água retida e da água liofilizada para a pressurização a 
300 MPa. 
% Água(a) Tp
(b) 
(min) 
Água retida(c) 
(g/gamido seco) 
Água liofilizada(d) 
(g/gamido seco) 
100 
0 0,0000 0,0000 
5 0,0745 0,0812 
15 0,0481 0,0425 
30 -0,0254 -0,0252 
300 
0 0,0000 0,0000 
5 0,0511 0,0570 
15 0,0380 0,0314 
30 -0,0094 -0,0275 
500 
0 0,0000 0,0000 
5 0,0436 0,0433 
15 0,0636 0,0595 
30 -0,0036 -0,0211 
700 
0 0,0000 0,0000 
5 0,0258 0,0252 
15 0,0840 0,0807 
30 -0,0122 -0,0108 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água retida subtraindo o valor do controlo correspondente; 
(d) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor do controlo correspondente. 
 
Pela análise da tabela 11 é possível afirmar que a água retida é não 
centrifugável mas é no entanto liofilizável. O facto deste estudo ter decorrido 
sem a realização de réplicas não permite explorar mais estes resultados e 
explica também a diferença entre alguns valores de água retida e de água 
liofilizada que assim se assume serem devido ao erro experimental.  
A discussão dos resultados em relação ao efeito do aumento da 
proporção água:amido e em relação ao aumento do tempo de pressurização 
não se justifica uma vez que os resultados da liofilização são uma 
consequência dos resultados da centrifugação, sendo o facto de se verificar 
que a água retida (não centrifugável) é liofilizável o único aspecto novo. 
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1.2 Pressurização a 500 MPa 
As proporções de água:amido estudadas nesta pressurização foram 
300%, 500%, 700% e 1000%. Esta diferença nas proporções de água 
estudadas em relação à pressurização a 300 MPa deve-se ao facto de se 
esperar maiores efeitos da pressurização em relação à incorporação de água, 
sendo assim optou-se por estudar a proporção de água:amido de 1000% em 
detrimento da proporção de água:amido de 100%. 
 
1.2.1 Aspecto fotográfico 
Depois de pressurizadas a 500MPa durante 5, 15 e 30 minutos, as 
amostras foram observadas e no caso das amostras de proporção de água 
300% pressurizadas durante 15 e 30 minutos verificou-se que toda a água 
inicialmente presente estava incorporada no amido não existindo qualquer 
indício de água livre. As restantes amostras mostravam estar ainda com água 
livre, inclusive a amostra de proporção de água 300% pressurizada durante 5 
minutos. Nas figuras 16, 17, 18 e 19 são apresentadas as fotografias tiradas as 
amostras da pressurização a 500MPa. 
 
           
Figura 16: Fotografias das amostras com proporção de água de 300% pressrizadas a 500MPa. 
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Figura 17: Fotografias das amostras com proporção de água de 500% pressrizadas a 500MPa. 
 
 
Figura 18: Fotografias das amostras com proporção de água de 700% pressrizadas a 500MPa. 
 
 
Figura 19: Fotografia das amostras com proporção de água de 1000% pressurizadas a 
500MPa. 
  
 Tal como se sucede para o caso da pressurização a 300 MPa, em todas 
as imagens, a fracção de cor branca representa a fracção que continha o 
amido e a água que ficou retida com a pressurização. 
 Mesmo tendo em atenção o facto de que os sacos não possuíam 
tamanhos idênticos, é evidente que a pressurização a 500 MPa afectou a 
quantidade de água que ficou retida no amido uma vez que se verificou um 
aumento considerável da quantidade de fracção branca em relação aos 
respectivos controlos para todas as proporções de água:amido estudadas.  
 O efeito do tempo de pressurização para as amostras com proporção de 
água de 300% foi significativo, uma vez que se verificou, para os 15 e os 30 
minutos de pressurização, uma total incorporação da água livre inicial 
enquanto, para os 5 minutos de pressurização se verificou uma incapacidade 
do amido para a total ligação da água livre inicial. Ainda que o efeito seja 
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menor, mesmo para os 5 minutos de pressurização verificou-se um aumento 
claro da quantidade da fracção branca em relação ao controlo. 
 Para as amostras com proporções de água de 500 e 700%, verificou-se 
um aumento na quantidade da fracção branca com o aumento do tempo de 
pressurização até 15minutos sendo que para 30 minutos a quantidade de 
fracção branca não aumentou em relação as amostras pressurizadas 15 
minutos, podendo ser até menor, mas a diferença entre as formas e tamanhos 
dos sacos não permite afirmar com certeza tal facto. 
 No caso das amostras de com proporção de água de 1000%, verificou-
se um aumento da quantidade de fracção branca para os 5 minutos de 
pressurização mas esta tendência não se mantém com o aumento do tempo de 
pressurização, uma vez que com as quantidades das fracções brancas das 
amostras pressurizadas 5, 15 e 30minutos não apresentaram diferenças 
visuais significativas. 
 
1.2.2 Centrifugação 
Para o caso das amostras com proporção de água:amido de 300% 
pressurizadas durante 15 e 30minutos a 500 MPa, não se realizou a 
centrifugação, uma vez que não existia água centrifugável e por isso optou-se 
pela imediata liofilização destas amostras. Para estas duas amostras assume-
se que o valor de água retida é de 300%, ou seja, 3 gramas de água por grama 
de amido seco. 
Para a análise dos resultados da centrifugação das amostras da 
pressurização a 500 MPa procedeu da mesma forma que para a pressurização 
a 300 MPa, ou seja determinou-se a variação de água retida em função do 
tempo de pressurização para todas as proporções de água:amido estudadas, 
subtraindo-se já o valor do respectivo controlo. Os valores de água 
centrifugada obtidos e os valores de água retida calculados encontram-se 
representados na tabela 12. 
 
Tabela 12: Registo dos resultados para a centrifugação das amostras da pressurização a 
500MPa. 
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% Água(a) Tp
(b)  
(min) 
Água centrifugada 
(g) 
Água retida(c) 
(g/gamido seco) 
300 
0 5,2577 0,0000 
5 2,2070 1,5554 
15 --------- 2,6929 
30 --------- 2,6929 
500 
0 10,320 0,0000 
5 5,5397 2,2142 
15 5,0888 2,5053 
30 5,3836 2,3519 
700 
0 15,043 0,0000 
5 10,984 1,9472 
15 9,8146 2,3993 
30 9,8509 2,4137 
1000 
0 15,819 0,0000 
5 11,404 2,7459 
15 11,320 2,9803 
30 11,288 2,8112 
 (a) – Proporção de água nas amostras em relação à massa de amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água centrifugada por grama de amido seco subtraindo já o valor do controlo 
correspondente. 
 
 O gráfico 4 é a representação gráfica dos valores de água retida em 
função do tempo de pressurização para todas as proporções de água:amido 
estudadas. 
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Gráfico 4: Representação gráfica dos resultados obtidos para a centrifugação das amostras da 
pressurização a 500MPa.  
 
Da análise do gráfico 4, podemos verificar que para todas as proporções 
de água:amido estudadas, os valores de água retida são superiores aos 
valores calculados para os respectivos controlos. Este facto indica que a 
pressurização provocou para todas as proporções de água:amido estudadas 
um aumento do valor de água retida pelo amido. O facto de esta água não ser 
centrifugável mostra que essa água estaria ligada ao amido de uma maneira 
algo estável. 
O efeito do aumento da proporção de água:amido não segue nenhuma 
tendência absoluta. No caso das proporções de água:amido de 500% e 700%, 
os valores de água incorporada são muito semelhantes para todos os tempo de 
pressurização estudados. O facto de a proporção de água:amido de 1000% ter 
apresentado valores bastante superiores aos da proporção de 700% pode ser 
explicado pelo facto de que para a realização do estudo desta proporção de 
água:amido foi necessário reduzir a quantidade de amido em relação à 
quantidade usada para as outras proporções para manter o volume final das 
amostras perto do 20 ml (devido à limitação de volume do equipamento de alta 
pressão) mas de maneira a aumentar a proporção de água:amido, sendo assim 
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a água poderá ter tido um acesso mais facilitado a todo o amido existente no 
saco aumentando a sua capacidade de retenção de água. 
O efeito do tempo de pressurização foi significativo sendo que a 
tendência foi para o aumento da quantidade de água retida em relação ao 
controlo com o aumento do tempo de pressurização. Esta tendência verificou-
se para todas as proporções de água:amido estudadas. No entanto para as 
amostras pressurizadas durante 30 minutos verificou-se que os valores são 
muito próximos dos valores para as amostras pressurizadas 15 minutos sendo 
até ligeiramente inferiores para as amostras com proporção de água de 500 e 
1000. Para os 5 minutos de pressurização verifica-se que o valor mais alto de 
água retida dá-se para a proporção de água:amido de 1000%, o  que 
fundamenta o facto já referido de que para esta proporção de água:amido o 
acesso da água ao amido estaria mais facilitado, sendo por isso mais rápido o 
efeito da pressurização. No ponto oposto encontra-se a proporção de 
água:amido de 300%, sendo que nesta a quantidade de amido é superior e a 
quantidade de água menor em relação à proporção de água:amido de 1000% o 
acesso é muito mais dificultado, resultando num menor valor de água 
incorporada para os 5 minutos de incorporação. Os valores máximos de água 
retida calculados para cada uma das proporções de água:amido estudadas são 
apresentados na tabela 13. 
 
Tabela 13: Registo dos valores estimados para o máximo de água que se consegui incorporar 
com recurso à pressurização a 500 MPa e o tempo de pressurização para o qual se verificou 
este valor máximo. 
% Água(a) Tp
(b)  
(min) 
Água retida(c) 
(%) 
300 15/30 269 
500 15 250 
700 30 241 
1000 15 298 
   (a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores máximos de água retida 
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Pela análise da tabela 13, verifica-se que os valores máximos de água 
retida surgem a diferentes tempos de pressurização consoante a proporção de 
água:amido estudada, não existindo uma tendência absoluta para o tempo de 
pressurização para o qual se verifica o máximo de água retida. Os valores de 
água retida por 100 gramas de amido são bastante elevados para todas as 
proporções de água:amido estudadas chegando aos 298%, ou seja cada 
grama de amido tem a capacidade de incorporar e reter cerca de 3 gramas de 
água. Este valor de 298% para a água retida verifica-se para a proporção de 
água:amido de 1000%  para o tempo de pressurização de 15 minutos. Verifica-
se ainda que com o aumento da proporção água:amido existe a tendência da 
diminuição do valor máximo de água retida, excepto para a transição entre as 
proporções de 700% e 1000% na qual se verifica uma inversão da tendência, 
aumentando significativamente o valor máximo de água retida. Uma explicação 
para este facto foi já referida estando este relacionado com a menor 
quantidade de amido usada para as amostras de proporção de 1000% o que 
terá facilitado o acesso a todo o amido pela parte da água aumentando a 
capacidade do amido de incorporar e reter água. 
Em relação ao verificado para a pressurização a 300 MPa o efeito da 
pressurização a 500 MPa é muito mais extenso e significativo tal como seria de 
esperar, uma vez que o aumento da pressão se traduz no aumento nas 
modificações que ocorrem a nível do amido, alterando as suas propriedades. O 
valor máximo de água retida pelo amido tratado a 300 MPa foi de 8,4% 
(proporção de água amido de 700% pressurizada durante 15 minutos), muito 
aquém do valor de 298% verificado no caso da pressurização a 500 MPa 
(proporção de água amido de 1000% pressurizada durante 15 minutos). Um 
estudo do a 650 MPa seria necessário para verificar se seria ainda possível 
aumentar a quantidade de água retida com a pressurização. No entanto tal não 
foi possível devido a uma avaria no sistema de alta pressão. Assim as 
condições óptimas encontradas até aqui no que diz respeito à retenção máxima 
de água são: 1000% para a proporção de água:amido e 500 MPa durante 15 
minutos para as condições a que se realizou a pressurização. 
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1.2.3 Liofilização 
Tal como na análise dos resultados da pressurização a 300MPa, os 
resultados apresentados para a pressurização a 500MPa, dizem respeito à 
liofilização das fracções de amido e água que ficaram depositadas a quando da 
centrifugação, uma vez que é para esta fracções que se justifica o estudo. Os 
sobrenadantes foram também liofilizados (os resultados encontram-se em 
anexo), para verificar a eventualidade de o amido se solubilizar o que se 
verificou não acontecer. 
Para a análise dos dados relativos à liofilização das amostras 
pressurizadas a 500 MPa procedeu-se da mesma forma que para a 
pressurização a 300 MPa, ou seja, calcularam-se os valores de água liofilizada 
por grama de amido seco, subtraindo também o valor da água liofilizada dos 
controlos. Os resultados da liofilização das amostras e respectivos valores 
calculados estão representados na tabela 14. 
 
Tabela 14: Registo dos resultados para a liofilização das amostras da pressurização a 
500MPa. 
% Água(a) Tp
(b)  
(min) 
Água Liofilizada 
(g) 
Água Liofilizada(c) 
(g/gamido seco) 
300 
0 1,7115 0,0000 
5 4,6296 1,5096 
15 7,6549 2,4946 
30 7,6119 2,4748 
500 
0 1,7552 0,0000 
5 6,064 2,2094 
15 6,8019 2,4972 
30 6,4680 2,3427 
700 
0 1,8312 0,0000 
5 5,8558 1,9563 
15 6,5398 2,3652 
30 6,6406 2,3934 
1000 
0 1,2766 0,0000 
5 5,1633 2,7473 
15 5,6036 2,9684 
30 5,1755 2,7630 
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(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor do controlo correspondente. 
   
Tal como para o caso da análise dos dados da centrifugação, os dados 
obtidos para a liofilização das amostras foram representados graficamente 
(Gráfico 5). 
 
 
Gráfico 5: Representação gráfica dos resultados obtidos para a liofilização das amostras da 
pressurização a 500MPa. 
 
Tal como foi já referido para os resultados da liofilização das amostras 
da pressurização a 300MPa, os resultados da liofilização e os dados da 
centrifugação são consistentes, uma vez que a água liofilizada está 
dependente da quantidade de água que não é centrifugável mas que é no 
entanto liofilizável. Verifica-se de facto que as amostras para as quais se 
verificou uma maior quantidade de água retida em relação ao controlo possuem 
uma maior quantidade de água liofilizada e vice-versa. Verifica-se mesmo que 
os valores de água liofilizada são muito próximos dos valores de água retida 
verificados na centrifugação das amostras. A comparação dos valores de água 
retida e de água liofilizada encontra-se na tabela 15. 
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Tabela 15: Comparação dos valores de água retida e da água liofilizada para a pressurização a 
300 MPa. 
% Água(a) Tp
(b) 
(min) 
Água retida(c) 
(g/gamido seco) 
Água liofilizada(d) 
(g/gamido seco) 
300 
0 0,0000 0,0000 
5 1,5554 1,5096 
15 2,6929 2,4946 
30 2,6929 2,4748 
500 
0 0,0000 0,0000 
5 2,2142 2,2094 
15 2,5053 2,4972 
30 2,3519 2,3427 
700 
0 0,0000 0,0000 
5 1,9472 1,9563 
15 2,3993 2,3652 
30 2,4137 2,3934 
1000 
0 0,0000 0,0000 
5 2,7459 2,7473 
15 2,9803 2,9684 
30 2,8112 2,7630 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água retida subtraindo o valor do controlo correspondente; 
(d) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor do controlo correspondente. 
 
   
Pela análise da tabela 15 é possível afirmar que a água retida é não 
centrifugável mas é no entanto liofilizável. No entanto para as amostras de 
proporção de água:amido de 300% pressurizadas durante 15 e 30 minutos, 
para as quais se verificou a incorporação de todas a água livre inicialmente, 
verifica-se uma diferença mais significativa entre os valores de água retida e os 
valores de água centrifugada do que a verificada para os outros casos, sendo 
que os valores de água liofilizada são inferiores aos valores de água retida. 
Este verificação poderia indicar que alguma da água retida terá ficado 
permanentemente ligada ao amido, mas o facto destas duas amostras terem 
sido liofilizadas dentro dos sacos em que foram pressurizadas poderá ter 
condicionado a sua completa liofilização, podendo restar ainda alguma água 
por liofilizar. 
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O estudo do efeito da pressurização a 650 MPa na incorporação de 
água estava previsto mas tal não foi possível devido a uma avaria no 
equipamento de alta pressão. Este estudo possibilitaria determinar se o 
máximo de água incorporada verificado a 500 MPa (298%) poderia ser 
aumentado, estipulando um novo limite máximo para o valor de água 
incorporada por grama de amido. Depois de realizado este estudo a 650 MPa, 
as condições óptimas para o estudo das isotérmicas de adsorção e desorção 
seriam estipuladas e esse estudo realizado. 
 
2. Estudo das isotérmicas de adsorção e desorção de água 
Tal como foi já referido, com a realização deste estudo pretendia-se saber 
até que ponto as modificações causadas pela pressurização no amido 
afectariam a sua interacção posterior com a água.  
Este estudo envolveu a determinação das isotérmicas de adsorção e 
desorção de água dos amidos pressurizados e dos respectivos controlos. 
Efectuou-se também à modelização das isotérmicas determinadas. 
 
2.1 Pressurização a 300 MPa durante 15 minutos 
As variações de massa verificadas foram a base do cálculo dos valores 
de teor de água por grama de amido seco. Estes valores foram usados na 
construção das isotérmicas de adsorção e desorção. Os valores de teor de 
água calculados para o controlo e para o amido pressurizado estão 
representados na tabela 16 e na tabela 17 respectivamente. 
 
Tabela 16: Registo dos valores calculados para os teores de água usados na construção das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água para o controlo da pressurização a 300MPa. 
Controlo  
Adsorção Desorção 
Aw Teor de água
(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) Aw Teor de água
(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
0,12 0,0609 0,0045 0,12 0,0598 0,0026 
0,23 --------- --------- 0,23 0,0850 0,0027 
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0,33 0,1001 0,0018 0,33 0,1062 0,0026 
0,44 0,1168 0,0018 0,44 0,1223 0,0006 
0,57 0,1432 0,0016 0,57 0,1487 0,0039 
0,75 0,1733 0,0015 0,75 0,1820 0,0047 
0,86 0,1942 0,0038 0,86 0,2080 0,0105 
0,91 0,2158 0,0015 0,91 0,2225 0,0006 
0,98 0,2862 0,0013 0,98 0,2915 0,0023 
(a) – Teor de água, valor médio das réplicas; 
(b) – Desvio padrão. 
 
Tabela 17: Registo dos valores calculados para os teores de água usados na construção das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água para a amostra da pressurização a 300MPa 
durante 15 minutos. 
Amido pressurizado a 300MPa 
Adsorção Desorção 
Aw Teor de água
(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) Aw Teor de água
(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
0,12 0,0618 0,0005 0,12 0,0617 0,0018 
0,23 --------- --------- 0,23 0,0868 0,0002 
0,33 0,0996 0,0001 0,33 0,1045 0,0003 
0,44 0,1151 0,0017 0,44 0,1245 0,0004 
0,57 0,1430 0,0016 0,57 0,1529 0,0005 
0,75 0,1733 0,0016 0,75 0,1838 0,0021 
0,86 0,1975 0,0003 0,86 0,2093 0,0011 
0,91 0,2180 0,0029 0,91 0,2254 0,0022 
0,98 0,2830 0,0037 0,98 0,2952 0,0015 
(a) – Teor de água, valor médio das réplicas; 
(b) – Desvio padrão. 
 
No caso da adsorção, os valores para os teores de água foram 
calculados a partir das variações de massa, tendo sido divididos pelo conteúdo 
de cada amostra em termos de amido seco obtendo-se o teor de água por 
grama de amido seco. No caso da desorção, como se partia de um estado de 
alto teor de água, os valores de teor de água por grama de amido seco, foram 
calculados a partir das variações de massa, tendo estas sido divididas pelo 
valor do conteúdo de cada amostra em termos de amido seco. Este valor 
calculado representava a perda no teor de água por grama de amido em 
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relação ao valor inicial, por isso estes valores foram subtraídos ao valor inicial 
de teor de água, de maneira a obter-se para cada actividade de água o valor 
real do teor de água por grama de amido seco. 
A determinação das isotérmicas de adsorção e desorção foi realizada 
representando graficamente os valores de teor de água em função da 
actividade de água. O gráfico 6 é a representação gráfica das isotérmicas de 
adsorção e desorção de água para o amido pressurizado e para o controlo da 
pressurização a 500 MPa durante 15 minutos.  
 
 
Gráfico 6: Representação gráfica dos resultados obtidos para as isotérmicas de adsorção e 
desorção do amido pressurizado e para o controlo da pressurização a 300MPa. 
 
Tal como seria de esperar, as curvas das isotérmicas de adsorção e 
desorção do amido pressurizado e do controlo seguem um percurso de 
aumento do teor de água com o aumento da actividade de água, sendo que os 
percursos individuais das curvas das isotérmicas de adsorção e de desorção 
são diferentes devido à ocorrência do fenómeno de histerese. As curvas 
representativas das isotérmicas de adsorção e desorção tanto para a amostra 
como para o controlo apresentam-se na forma de curvas sigmoidais, reflectindo 
as características de isotérmicas do tipo II de acordo com a classificação 
IUPAC. 
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Quanto ao efeito da pressurização a 300MPa durante 15 minutos nas 
isotérmicas de adsorção e desorção de água pelo amido, no gráfico 6 verifica-
se um efeito reduzido, uma vez que as isotérmicas de adsorção e desorção 
para a amostra e para o controlo são muito semelhantes. O mesmo facto pode 
ser comprovado pela análise dos dados da tabela 16 e da tabela 17. 
Para verificar o efeito do processamento no fenómeno de histerese, a 
histerese do amido pressurizado e do controlo foram representadas 
graficamente no gráfico 7. 
 
 
Gráfico 7: Representação gráfica da histerese para o amido pressurizado e para o controlo da 
pressurização a 300MPa. 
  
A representação gráfica da histerese mostra a existência de diferenças 
entre a histerese do amido pressurizado e do controlo. Ainda que as diferenças 
observadas sejam ligeiras (0,5% no máximo) é possível afirmar que o 
processamento a 300MPa durante 15 minutos de amostras de amido em 
excesso de água parece afectar ligeiramente a histerese do amido 
pressurizado em relação à histerese verificada para o controlo. 
 Quanto à modelização os resultados obtidos para a modelização de BET 
e de GAB das isotérmicas de adsorção e desorção da amostra e controlo da 
pressurização a 300MPa são apresentados na tabela 18. Os resultados são 
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relativos aos valores calculados para os parâmetros Cb, Cg, Mm e K e ainda dos 
valores de correlação obtidos nas regressões. 
 
Tabela 18: Registo dos valores calculados para os parâmetros que compõem os modelos BET 
e GAB para o amido pressurizado e para o controlo da pressurização a 300MPa durante 15 
minutos. 
  BET GAB 
  Cb(a) 
Mm(b) 
(g/g amido 
seco) 
R2 K(c) Cg(d) 
Mm(b) 
(g/g amido 
seco) 
R2 
Controlo 
Adsorção 27,41 0,070 0,993 0,589 14,77 0,105 0,985 
Desorção 20,97 0,074 0,989 0,567 12,30 0,116 0,993 
Amido 
pressurizado 
Adsorção 33,96 0,068 0,994 0,615 15,95 0,101 0,983 
Desorção 22,88 0,075 0,996 0,568 12,52 0,117 0,993 
(a), (d) – Constantes relacionadas com o calor de sorção da monocamada; 
(b) – Valor da monocamada; 
(c) - Constante relacionada com as propriedades das moléculas da multicamada; 
 
 Da análise da tabela 18, um factor a ter em conta é o facto de os valores 
de correlação serem elevados o que indica que os valores calculados para os 
parâmetros apresentados na tabela 18 providenciam uma boa estimativa dos 
mesmos. 
 Enrione et al., (2007) descreve que os valores para a monocamada 
obtidos pela equação de BET são geralmente mais baixos do que os obtidos 
pela equação de GAB. Afirma ainda que é possível que o parâmetro extra K do 
modelo GAB influencie o valor para a monocamada durante o ajuste do 
modelo. A literatura sugere ainda que os valores dados pelo modelo GAB são 
mais próximos do que os valores teóricos esperados para a monocamada (teor 
de 11% peso seco para amido).  
 Os resultados obtidos estão de acordo com estes factos descritos na 
literatura, uma vez que os valores calculados para a monocamada pelo modelo 
BET são sempre inferiores em relação aos valores calculados pelo modelo 
GAB e os valores calculados pelo modelo GAB para a monocamada são muito 
próximos de 11%. 
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 Seguindo a definição de Brunauer et al., (1938) a constante Cb está 
relacionada com a diferença no calor de sorção entre a monocamada (E1) e a 
multicamada (EL) (energeticamente considerada com água normal). Uma 
diminuição no valor de Cb sugere uma diminuição do valor de E1, uma vez que 
EL permanece constante. Sendo assim uma diminuição no valor de Cb indica 
uma menor energia de interacção entre as moléculas de água e a matriz e vice-
versa (Enrione et al., 2007). O mesmo raciocínio se aplica a Cg. A diferença 
entre os valores de Cb e de Cg é atribuída ao parâmetro extra K do modelo 
GAB. Segundo a literatura para o modelo GAB existe a separação das energias 
de sorção da monocamada e da multicamada, o que causa os menores valores 
de Cg em relação aos valores de Cb. 
 Quanto ao efeito da pressurização a 300MPa, os dados mostram 
pequenas diferenças nos valores de Cb entre o controlo e o amido pressurizado 
sendo os valores para o amido pressurizado ligeiramente superiores aos 
valores do controlo o que indica um aumento na energia de interacção entre as 
moléculas de água e o amido pressurizado em relação ao controlo. O mesmo 
se verifica para o parâmetro Cg. Quanto ao valor da monocamada calculado 
pelo modelo BET e pelo modelo GAB, não se verificam diferenças entre o 
amido pressurizado e o controlo da pressurização, o que indica que ainda que 
a energia das interacção entre a água e o amido pressurizado aumente em 
relação à energia da interacção entre a água e o amido não pressurizado, o 
conteúdo de água na monocamada não se altera. Tais factos devem-se a 
mudanças estruturais no amido pressurizado que facilitam o acesso e a ligação 
da água aos grupos hidroxilo (grupos responsáveis pela ligação da água ao 
amido), no entanto a pressurização não aumenta o número destes grupos, o 
que faz manter inalterado o número de interacções entre a água e o amido e 
logo o valor da monocamada não se altera. É no entanto de salientar que as 
diferenças observadas nos valores dos parâmetros Cb e Cg entre o amido 
pressurizado e o controlo da pressurização a 300 MPa durante 15 minutos são 
muito ligeiras o que indica que as modificações da estrutura do amido 
causadas pela pressurização são também elas muito ligeiras. 
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 Nas representações gráficas 8 e 9 (Gráfico 8 e Gráfico 9) encontram-se 
representados os valores experimentais e as linhas previstas pelos modelos 
BET e GAB para o controlo. É importante relembrar que o modelo BET foi 
usado na modelização na gama de actividade de água entre 0,00 e 0,44 
enquanto que o modelo GAB foi usado na modelização da gama de actividade 
de água entre 0,00 e 0,91, segundo os dados fornecidos pela literatura. 
 
 
Gráfico 8: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de adsorção do controlo da pressurização a 300MPa.  
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Gráfico 9: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de desorção do controlo da pressurização a 300MPa.  
 
 Dos gráficos 8 e 9, verifica-se que tanto para a isotérmica de adsorção 
como para a isotérmica de desorção os modelos nas gamas de actividade de 
água analisadas fazem uma boa previsão dos valores para os teores de água 
por grama de amido seco, uma vez que as curvas resultante dos pontos 
previstos estão praticamente sobrepostas com os pontos experimentais. 
 
 Nas representações gráficas 10 e 11 (gráfico10 e gráfico 11) encontram-
se representados os valores experimentais e as linhas previstas pelos modelos 
BET e GAB para a amostra. 
 
 Parte III. Análise e discussão dos resultados
 
Parte  
75 
 
Pedro Rafael Traqueia da Cunha 
 
 
 
 
Gráfico 10: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de adsorção do amido pressurizado a 300MPa durante 
15 minutos.  
 
 
Gráfico 11: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de desorção do amido pressurizado a 300MPa durante 
15 minutos.  
 
 Da mesma forma que se tinha verificado para o controlo, também para o 
amido pressurizado, os modelos fazem uma boa previsão dos valores de teor 
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de água tanto para a isotérmica de adsorção como para a isotérmica de 
desorção. 
 Um método para avaliar a proximidade entre os valores previstos e os 
valores experimentais é o cálculo da percentagem do módulo do desvio médio 
relativo, sendo a fórmula de cálculo a representada na equação 19. 
 
 
 
Sendo n o numero de observações, M o valor experimental e Mp o valor 
previsto pelo modelo. 
 Esse parâmetro é usado por na literatura para comprovar se o ajuste dos 
modelos é satisfatório e no geral um valor abaixo de 10% é indicativo de um 
bom ajuste para aplicações práticas (McMinn and Magee, 1997).  
 Os valores de erro calculados segunda a equação 19 estão 
representados na tabela 19. 
 
Tabela 19: Registo dos valores do erro associado à modelização para a amostra e controlo da 
pressurização a 300MPa. 
  BET GAB 
  E(a) (%) E(a) (%) 
Controlo 
Adsorção 3,48 2,25 
Desorção 3,35 1,38 
Amostra 
Adsorção 2,88 1,81 
Desorção 1,90 1,59 
  (a) – Valor da percentagem do módulo do desvio médio relativo. 
 
Os valores calculados para o parâmetro E tanto para os valores estimados 
para a isotérmica de adsorção como para a isotérmica de desorção do amido 
pressurizado e do controlo da pressurização a 300MPa durante 15 minutos 
mostram que o ajuste é muito satisfatório para ambos os modelos dentro das 
gamas de actividade de água propostas pela literatura. O valor mais alto é 
Eq. 19 
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inferior a 3.5%, o que representa um valor quase três vezes menor do que o 
patamar de 10% para o qual o ajuste é aceitável, sendo assim podemos 
concluir que tanto o modelo BET como o modelo GAB podem ser usados para 
prever os valores de teor de água por grama de amido seco com um erro 
associado muito baixo. Estes valores de erro muito baixos atestam também a 
credibilidade dos valores dos parâmetros calculados (Cb, Cg, Mm e K1) que se 
situam como já foi referido dentro do descrito na literatura para amido. 
 
2.2 Pressurização a 500 MPa durante 15 minutos 
Tal como para o tratamento de resultados da pressurização a 300 MPa, 
as variações de massa verificadas foram a base do cálculo dos valores de teor 
de água por grama de amido seco. Estes valores calculados foram usados na 
construção das isotérmicas de adsorção e desorção. Os valores de teor de 
água calculados para o controlo e para o amido pressurizado estão 
representados na tabela 20 e na tabela 21 respectivamente. 
Tabela 20: Registo dos valores calculados para os teores de água, para a construção das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água para o controlo da pressurização a 500MPa. 
Controlo 
Adsorção Desorção 
Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
0,12 0,0584 0,0084 0,12 0,0615 0,0036 
0,33 0,0924 0,0011 0,33 0,1081 0,0044 
0,44 0,1108 0,0006 0,44 0,1220 0,0011 
0,57 0,1319 0,0035 0,57 0,1492 0,0019 
0,75 0,1613 0,0012 0,75 0,1786 0,0002 
0,86 0,1791 0,0025 0,86 0,1947 0,0008 
0,91 0,2022 0,0046 0,91 0,2114 0,0017 
0,98 0,2480 0,0047 0,98 0,2567 0,0011 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
(a) – Teor de água, valor médio das réplicas; 
(b) – Desvio padrão. 
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Tabela 21: Registo dos valores calculados para os teores de água, para a construção das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água para o amido pressurizado a 500MPa durante 15 
minutos. 
Amido pressurizado a 500MPa 
Adsorção Desorção 
Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
0,12 0,0420 0,0007 0,12 0,0376 0,0011 
0,33 0,0802 0,0008 0,33 0,0818 0,0004 
0,44 0,0953 0,0007 0,44 0,1014 0,0018 
0,57 0,1212 0,0024 0,57 0,1294 0,0006 
0,75 0,1534 0,0019 0,75 0,1595 0,0003 
0,86 0,1765 0,0006 0,86 0,1815 0,0018 
0,91 0,2006 0,0005 0,91 0,1974 0,0004 
0,98 0,2572 0,0004 0,98 0,2565 0,0005 
(a) – Teor de água, valor médio das réplicas; 
(b) – Desvio padrão. 
 
Os teores de água e consequentemente as isotérmicas de adsorção e 
desorção foram determinados da mesma forma que o descrito para a 
pressurização a 300 MPa.  
 O gráfico 12 é a representação gráfica das isotérmicas de adsorção e 
desorção de água para o amido pressurizado e para o controlo da 
pressurização a 500 MPa durante 15 minutos.  
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Gráfico 12: Representação gráfica dos resultados obtidos para as isotérmicas de adsorção e 
desorção do amido pressurizado e do controlo da pressurização a 500Mpa durante 15 minutos. 
 
Tal como se tinha verificado para a pressurização a 300Mpa, também 
para a pressurização a 500Mpa se verifica que as isotérmicas de adsorção e 
desorção seguem um percurso de aumento do teor de água com o aumento da 
actividade de água, verificando-se igualmente a ocorrência do fenómeno de 
histerese. As curvas representativas das isotérmicas de adsorção e desorção 
tanto para o amido pressurizado como para o controlo apresentam-se na forma 
de curvas sigmoidais, reflectindo por isso as características de isotérmicas do 
tipo II de acordo com a classificação IUPAC. 
Quanto ao efeito do processamento a 500Mpa nas isotérmicas de 
adsorção e desorção de água pelo amido, no gráfico 11 verifica-se um efeito 
substancial, uma vez que as isotérmicas de adsorção e desorção para o amido 
pressurizado e para o controlo da pressurização a 500 MPa durante 15 minutos 
apresentam percursos bastante distintos. O mesmo facto pode ser comprovado 
pela análise dos dados directamente nas tabelas 20 e 21, onde se verificam 
valores de teor de água por vezes significativamente diferentes entre o amido 
pressurizado e o controlo. Sendo assim é possível afirmar que a pressurização 
a 500Mpa causa alterações nas isotérmicas de adsorção e desorção de água 
em amido, comparando com o respectivo controlo.  
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No gráfico 13 encontram-se representadas as histereses do amido 
pressurizado e do controlo da pressurização a 500Mpa. 
 
 
Gráfico 13: Representação gráfica da histerese para a amostra e para o controlo da 
pressurização a 500Mpa durante 15 minutos. 
 
 Pela análise gráfica do gráfico 13 verifica-se que a pressurização a 500 
MPa durante 15 minutos possui um efeito significativo na histerese do amido 
pressurizado em relação à histerese observada para o controlo, sendo este 
efeito caracterizado pela diminuição da histerese para o amido pressurizado, 
sendo que o valor para esta diminuição chega a ser cerca de 0,0015 g água/g 
amido seco, ou seja, 1,5%. 
 Quanto à modelização das isotérmicas, esta foi realizada da mesma 
forma como para o caso da pressurização a 300Mpa, recorrendo a dois 
modelos matemáticos descritos pela literatura, o modelo BET e o modelo GAB.  
 Os resultados obtidos para a modelização de BET e de GAB das 
isotérmicas de adsorção e desorção da amostra e controlo da pressurização a 
500Mpa são apresentados na tabela 22. Os resultados são relativos aos 
valores calculados para os parâmetros Cb, Cg, Mm e K e ainda dos valores de 
correlação obtidos nas regressões. 
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Tabela 22: Registo dos valores calculados para os parâmetros que compõem os modelos BET 
e GAB para a amostra e controlo da pressurização a 500Mpa. 
  BET GAB 
  Cb(a) 
Mm(b) 
(g/g amido 
seco) 
R2 K(c) Cg(d) 
Mm(b) 
(g/g amido 
seco) 
R2 
Controlo 
Adsorção 27,13 0,0650 0,993 0,5930 15,996 0,0960 0,979 
Desorção 23,41 0,0740 0,983 0,5069 13,491 0,1228 0,989 
Amido 
pressurizado 
Adsorção 12,64 0,0600 0,992 0,6345 9,1102 0,0900 0,981 
Desorção 7,217 0,0680 0,990 0,4986 5,8823 0,1288 0,978 
(a), (d) – Constantes relacionadas com o calor de sorção da monocamada; 
(b) – Valor da monocamada; 
(c) - Constante relacionada com as propriedades das moléculas da multicamada. 
 
 Da análise da tabela 22, um factor a ter em conta é o facto de os valores 
de correlação serem elevados o que indica que os valores dos parâmetros 
apresentados providenciam uma boa estimativa dos mesmos. 
 Tal como verificado na análise dos resultados para a pressurização a 
300Mpa, os valores calculados para a monocamada pelo modelo BET são 
sempre inferiores em relação aos valores calculados pelo modelo GAB. Este 
facto é atribuído à existência de um parâmetro extra, K no modelo de GAB. 
 Quanto ao efeito da pressurização a 500Mpa, os dados mostram 
diferenças significativas nos valores de Cb e Cg entre o controlo e o amido 
pressurizado. Para o amido pressurizado o valor das constantes Cb e Cg é 
sempre inferior com valores a rondar a metade dos verificados para o controlo. 
Uma diminuição no valor de Cb ou de Cg indica uma menor energia de 
interacção entre as moléculas de água e a matriz (Enrione et al., 2007), ou seja 
a pressurização a 500Mpa afecta a estrutura do amido e esta modificação 
conduz a uma redução na interacção entre as moléculas de amido e a água 
sorvida. Os valores obtidos para a monocamada no caso da isotérmica de 
desorção do amido pressurizado pelo modelo BET são ligeiramente inferiores 
em relação aos valores obtidos para o controlo, o que poderá indicar uma 
diminuição da quantidade de água na monocamada, no entanto as diferenças 
no valor da correlação para a isotérmica de desorção do controlo é também 
ligeiramente menor do que as restantes o que pode significar indicar que este 
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valor pode estar ligeiramente afectado por um erro de aproximação. No caso 
dos valores para a monocamada obtidos pelo modelo GAB não existem 
diferenças significativas entre o amido pressurizado e o controlo, estando 
próximos do descrito pela literatura (11%). Estes factos indicam que ainda que 
diminua em relação à energia da interacção entre a água e o amido não 
pressurizado, o conteúdo de água na monocamada não se altera. Tais factos 
devem-se a mudanças estruturais no amido pressurizado que dificultam o 
acesso e a ligação da água aos grupos hidroxilo (grupos responsáveis pela 
ligação da água ao amido), no entanto a pressurização não altera o número 
destes grupos, o que mantém inalterado o valor da monocamada. 
 Sabendo os valores das constantes de ambos os modelos, é possível 
então obter previsão para os valores de teor de água por grama de amido para 
cada isotérmica. Esta previsão foi realizada substituindo nas equações dos 
modelos os valores das constantes e o valor de actividade de água para a qual 
se deseja a previsão do valor, calculando assim para cada valor de actividade 
de água o respectivo valor do teor de água por grama de amido. 
 Nos gráficos 14 e 15, encontram-se representados os valores 
experimentais e as linhas previstas pelos modelos BET e GAB para o controlo. 
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Gráfico 14: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de adsorção do controlo da pressurização a 500Mpa 
durante 15 minutos.  
 
 
Gráfico 15: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de desorção do controlo da pressurização a 500Mpa.  
 
 Dos gráficos 14 e 15, verifica-se que tanto para a isotérmica de adsorção 
como para a isotérmica de desorção os modelos nas gamas de actividade de 
água analisadas fazem uma boa previsão dos valores para os teores de água 
por grama de amido seco, uma vez que as curvas resultante dos pontos 
previstos estão praticamente sobrepostas com os pontos experimentais. 
 
 Nos gráficos 16 e 17 encontram-se representados os valores 
experimentais e as linhas previstas pelos modelos BET e GAB para o amido 
pressurizado durante 15 minutos a 500 MPa. 
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Gráfico 16: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de adsorção do amido pressurizado a 500Mpa durante 
15 minutos.  
 
 
Gráfico 17: Representação gráfica dos valores experimentais e das linhas previstas pelos 
modelos BET e GAB para a isotérmica de desorção do amido pressurizado a 500Mpa durante 
15 minutos.  
 
 Da mesma forma que se tinha verificado para o controlo, também para o 
amido pressurizado os modelos fazem uma boa previsão dos valores de teor 
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de água tanto para a isotérmica de adsorção como para a isotérmica de 
desorção. 
 Tal como para o tratamento de resultados da pressurização a 300Mpa, 
calculou-se a percentagem do módulo do desvio médio relativo de maneira a 
determinar o erro associado à modelização dos valores de teores de água. Tal 
como foi já referido este parâmetro tem sido adoptado na literatura para 
comprovar se o ajuste dos modelos é satisfatório e no geral um valor abaixo de 
10% é indicativo de um bom ajuste para aplicações práticas (McMinn and 
Magee, 1997).  
 Os valores de erro calculados para a modelização dos valores obtidos 
para a pressurização a 500Mpa estão representados na tabela 23. 
 
 
Tabela 23: Registo dos valores do erro associado à modelização para a amostra e controlo da 
pressurização a 500MPa. 
  BET GAB 
  E(a) (%) E(a) (%) 
Controlo Adsorção 4,23 3,00 
Desorção 4,40 2,18 
Amostra Adsorção 2,86 1,69 
Desorção 2,59 1,50 
  (a) – Valor da percentagem do módulo do desvio médio relativo. 
 
 Tal como para a análise da pressurização a 300Mpa, os valores 
calculados para o parâmetro E tanto para os valores estimados para a 
isotérmica de adsorção como para a isotérmica de desorção da amostra e 
controlo da pressurização a 500Mpa são muito baixos, mostram por isso que o 
ajuste é muito bom para ambos os modelos dentro das gamas de actividade de 
água propostas pela literatura. O valor mais alto é inferior a 4.5%, um valor 
muito mais baixo do que os 10% para o qual o ajuste é já aceitável, sendo 
assim podemos concluir que tanto o modelo BET como o modelo GAB podem 
ser usados para prever os valores de teor de água por grama de amido seco 
com um erro associado muito baixo. Estes valores de erro muito baixos 
atestam também a credibilidade dos valores dos parâmetros calculados (Cb, Cg, 
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Mm e K) que se situam como já foi referido dentro do descrito na literatura para 
amido. 
Uma pressurização a 650 MPa estava prevista no estudo do efeito de 
pressurizações nas isotérmicas de adsorção e desorção de água de amido 
pressurizado, mas tal como foi referido na análise de resultados do teste de 
incorporação de água, uma avaria no equipamento de alta pressão 
impossibilitou a sua realização. As condições em que seria realizada a 
pressurização a 650 MPa em termos de tempo de pressurização e de 
proporção de água:amido das amostras seriam ditadas pelos resultados do 
estudo da incorporação de água a esta pressão, uma vez que era um dos 
objectivos determinar as isotérmicas de adsorção e desorção de água de 
amido pressurizado em condições limite de incorporação de água, ou seja para 
condições que permitissem a incorporação do máximo de água possível, de 
maneira a estudar o efeito deste fenómeno nas isotérmicas. Como os dois 
estudos foram realizados em simultâneo, o estudo das isotérmicas de adsorção 
e desorção de água foi realizado longe destas condições limite, por exemplo, 
no caso do estudo da incorporação de água a 500 MPa, o valor máximo desta 
incorporação de água foi verificado para as amostras de proporção de 
água:amido de 1000%, enquanto o estudo das isotérmicas da adsorção e 
desorção de água de amido pressurizado a esta pressão foi realizado com 
amostras de proporção água:amido de 100%, ou seja em condições 10 vezes 
menores em termos de proporção de água nas amostras. Ainda que os efeitos 
da pressurização a 500 MPa durante 15 minutos das amostras de proporção de 
água:amido de 100% tenham sido significativos, seria de esperar que 
aproximando as condições da pressurização às condições limite determinadas 
pelo teste de incorporação de água os efeitos sobre as isotérmicas de 
adsorção e desorção seriam ainda mais significativos.  
Parteasdas  
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Parte IV. Conclusão 
Em relação ao estudo da incorporação de água em amido, os resultados 
da pressurização a 300 MPa e a 500 MPa indicam efeitos distintos. Quanto à 
pressurização a 300 MPa, os resultados do aspecto fotográfico das amostras 
indicam que a pressurização não causou alterações significativas na 
quantidade de água incorporada pelo amido de milho pressurizado em relação 
ao controlo para todas as proporções de água:amido estudadas. Contudo da 
análise de resultados da centrifugação conclui-se que a pressurização a 300 
MPa influencia a quantidade de água retida e que não é centrifugável. O 
máximo de água retida verificou-se para a amostra de proporção água:amido 
de 700% após 15 minutos de pressurização, sendo o valor de 8,4% (g água por 
100g de amido seco). Os resultados da liofilização das amostras indicam que a 
água retida pelo amido e que não é centrifugável é no entanto liofilizável, uma 
vez que se verificaram valores de água liofilizada muito próximos dos valores 
de água retida mesmo após a centrifugação das amostras, ou seja, a água 
retida foi removida quase ou mesmo na sua totalidade pela liofilização. Tal 
facto mostra que a água retida se encontrava fracamente ligada ao amido. 
Quanto ao efeito da pressurização a 500 MPa, conclui-se que o efeito da 
pressurização sobre a incorporação de água no amido é muito mais 
significativo do que para a pressurização a 300 MPa. Os resultados do aspecto 
fotográfico das amostras indicam que a pressurização causou alterações 
significativas na quantidade de água incorporada pelo amido de milho 
pressurizado em relação ao controlo sendo que a tendência verificada é a do 
aumento da quantidade de água incorporada com o aumento do tempo de 
pressurização para todas as proporções de água:amido estudadas. Da análise 
de resultados da centrifugação das amostras verificou-se um aumento 
substancial da água retida com o aumento do tempo de pressurização até aos 
15 minutos de pressurização sendo que para os 30 minutos de pressurização 
os valores de água retida são muito próximos dos registados para os 15 
minutos. O valor máximo de água retida verificado foi de 298%, (g água por 
100g de amido seco) sendo que este valor verifica-se para a proporção de 
água:amido de 1000%  pressurizada durante 15 minutos. O valor de 298% 
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indica que cada grama de amido foi capaz de incorporar cerca de 3 vezes o 
seu peso em água, o que é um facto digno de registo. A liofilização das 
amostras indica que a água retida e que não foi centrifugada é liofilizável uma 
vez que os valores de água liofilizada são muito próximos dos valores de água 
retida, conclui-se assim que a água retida estaria fracamente ligada ao amido.  
Da realização deste teste conclui-se que das pressões e proporções de 
água:amido estudadas, as condições óptimas para a incorporação de água em 
amido ocorrem na pressurização a 500 MPa durante 15 minutos de amostras 
de proporção de água:amido de 1000%, para as quais se verificou um valor de 
cerca de 300% para a água que foi incorporada e retida. 
Quanto ao estudo do efeito de pressurizações nas isotérmicas de 
adsorção e desorção de água em amido, mais uma vez as pressurizações a 
300 e 500 MPa apresentam resultados distintos. Quanto à pressurização a 300 
MPa durante 15 minutos, os resultados do estudo do fenómeno de histerese 
mostram que as diferenças entre o amido pressurizado e o controlo não são 
superiores a 0,5%, não sendo por isso diferenças muito significativas o que 
indica um efeito reduzido da pressurização sobre as isotérmicas de adsorção e 
desorção de água do amido pressurizado. Pela análise dos valores dos 
parâmetros calculados pela modelização dos dados experimentais conclui-se 
que ainda que a energia das interacção entre a água e o amido pressurizado 
aumente com a pressurização (aumento dos valores de Cb e Cg), o conteúdo 
de água na monocamada não se altera (valores de Mm praticamente 
inalterado). Tal facto deve-se às mudanças estruturais no amido causadas pela 
pressurização que facilitam o acesso e a ligação da água aos grupos hidroxilo 
(grupos responsáveis pela ligação da água ao amido), no entanto a 
pressurização não aumenta o número destes grupos, o que faz manter 
inalterado o valor da monocamada. No entanto é de salientar que as diferenças 
verificadas nos parâmetros entre o amido pressurizado e o controlo da 
pressurização a 300 MPa durante 15 minutos são muito ligeiras o que indica 
que as modificações da estrutura do amido causadas pela pressurização foram 
também elas muito ligeiras.  
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O mesmo estudo realizado para a pressurização a 500Mpa, mostrou 
efeitos mais significativos nas isotérmicas de adsorção e desorção de água no 
amido pressurizado. Este efeito é extenso e é facilmente identificado pela 
comparação visual das isotérmicas do amido pressurizado e do controlo. A 
análise do fenómeno de histerese comprova as diferenças observadas, sendo 
que a histerese verificada para o amido pressurizado é inferior à histerese 
verificada para o controlo sendo que a diferença chega a ser cerca de 1,5%. 
Pela análise dos valores para os parâmetros calculados pela modelização dos 
dados experimentais, conclui-se que a pressurização possui um grande efeito 
sobre os parâmetros Cb e Cg, sendo que os valores calculados para o amido 
pressurizado são muito inferiores aos calculados para o controlo (por vezes 
menos de metade), o que indica que a pressurização possui um grande efeito 
sobre a interacção entre as moléculas de água e o amido pressurizado. 
Conclui-se também que ainda que se verifique uma diminuição da energia da 
interacção entre a água e o amido pressurizado (diminuição dos valores de Cb 
e Cg), o conteúdo de água na monocamada não se altera significativamente 
(valores de Mm sem alterações significativas). Tais factos devem-se a 
mudanças estruturais no amido pressurizado que dificultam o acesso e a 
ligação da água aos grupos hidroxilo (grupos responsáveis pela ligação da 
água ao amido), no entanto a pressurização não altera significativamente o 
valor do conteúdo de água na monocamada. 
Em resumo os tratamentos a 500 MPa para ambos os estudos 
realizados mostraram possuir maiores efeitos sobre as propriedades do amido 
estudadas do que os tratamentos a 300 MPa. Este facto seria já esperado uma 
vez que o aumento da pressão causa o aumento das modificações na estrutura 
do amido, causando maiores modificações nas suas propriedades.  
Uma pressurização a 650 MPa estava agendada tanto para o estudo da 
incorporação de água como para o estudo do efeito de pressurizações nas 
isotérmicas de adsorção e desorção de água de amido pressurizado, mas a 
avaria do equipamento de alta pressão impossibilitou a sua realização e 
consequentemente a optimização dos efeitos que o fenómeno de incorporação 
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de água possuirá sobre as isotérmicas de adsorção e desorção de água do 
amido pressurizado. 
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Anexos 
1. Estudo da incorporação de água 
1.1 Pressurização a 300 MPa 
1.1.1 Centrifugação das amostras  
 Na tabela 24 encontram-se os dados relativos ao estudo da 
centrifugação das amostras pressurizadas a 300 MPa. 
 
Tabela 24: Dados relativos à centrifugação das amostras da pressurização 300 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Água Cent(c) 
(g) 
Água retida(d) 
(g) 
Água retida(e) 
(g/g seco) 
Água retida 
s/ controlo(f) 
(g/g seco) 
100 
0 0,6834 1,8373 0,9475 0,0000 
5 0,5202 1,9128 1,0220 0,0745 
15 0,5769 1,8877 0,9956 0,0482 
30 0,7395 1,8050 0,9221 -0,0254 
300 
0 5,1014 1,9669 1,0017 0,0000 
5 5,1404 2,1249 1,0529 0,0511 
15 5,0137 2,0362 1,0397 0,0380 
30 5,1550 1,9618 0,9923 -0,0094 
500 
0 10,162 2,0112 0,9747 0,0000 
5 8,8565 1,8477 1,0184 0,0436 
15 9,6212 2,0549 1,0383 0,0636 
30 9,7206 1,9153 0,9711 -0,0036 
700 
0 14,183 1,9520 0,9920 0,0000 
5 14,281 2,0239 1,0178 0,0258 
15 14,076 2,1258 1,0759 0,0840 
30 14,520 1,9703 0,9798 -0,0122 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água centrifugada; 
(d) - Valores de água retida em gramas; 
(e) - Valores de água retida por grama de amido seco; 
(f) – Valores de água retida subtraindo o valor do controlo correspondente. 
 
 
1.1.2 Liofilização das amostras 
 Nas tabelas 25 e 26 encontram-se os dados relativos ao estudo da 
liofilização das amostras pressurizadas a 300 MPa. 
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Tabela 25: Dados relativos à liofilização dos sobrenadantes resultantes da centrifugação das 
amostras da pressurização 300 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Peso inicial 
(g) 
Peso final 
(g) 
Água liofilizada 
(g) 
Peso final 
(% peso inicial) 
100 
0 0,6834 0,0033 0,6801 0,48 
5 0,4202 0,0028 0,4174 0,67 
15 0,5769 0,0039 0,5730 0,68 
30 0,7395 0,0020 0,7375 0,27 
300 
0 5,1014 0,0047 5,0967 0,09 
5 5,1404 0,0038 5,1366 0,07 
15 5,0137 0,0046 5,0091 0,09 
30 5,1550 0,0026 5,1524 0,05 
500 
0 10,161 0,0058 10,156 0,06 
5 8,8565 0,0044 8,8521 0,05 
15 9,6212 0,0057 9,6155 0,06 
30 9,7206 0,0044 9,7162 0,05 
700 
0 14,183 0,0067 14,177 0,05 
5 14,281 0,0042 14,277 0,03 
15 14,076 0,0056 14,070 0,04 
30 14,520 0,0070 14,513 0,05 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
 
Tabela 26: Dados relativos à liofilização dos depósitos de amido e água retida resultantes da 
centrifugação das amostras da pressurização 300 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Peso 
inicial 
(g) 
Peso 
final 
(g) 
Água 
liofilizada 
(g) 
Água 
liofilizada 
(g/g seco) 
Água liofilizada 
s/ controlo(c) 
(g/g seco) 
100 
0 3,7764 1,9839 1,7925 0,9244 0,0000 
5 3,8845 2,0023 1,8822 1,0056 0,0812 
15 3,7836 1,9505 1,8331 0,9669 0,0425 
30 3,7625 2,0023 1,7602 0,8992 -0,0252 
300 
0 3,9304 2,0187 1,9117 0,9736 0,0000 
5 4,1432 2,0632 2,0800 1,0306 0,0570 
15 3,9946 2,0263 1,9683 1,0051 0,0314 
30 3,9388 2,0683 1,8705 0,9461 -0,0275 
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500 
0 4,0745 2,0984 1,9761 0,9577 0,0000 
5 3,6620 1,8457 1,8163 1,0011 0,0433 
15 4,034 2,0207 2,0133 1,0173 0,0595 
30 3,8876 2,0403 1,8473 0,9366 -0,0211 
700 
0 3,9198 2,0022 1,9176 0,9745 0,0000 
5 4,0124 2,0246 1,9878 0,9996 0,0252 
15 4,1017 2,0168 2,0849 1,0552 0,0807 
30 3,9814 2,0434 1,9380 0,9637 -0,0108 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor dos respectivos controlos. 
 
 
1.2 Pressurização a 500 MPa 
1.2.1 Centrifugação das amostras  
Na tabela 27 encontram-se os dados relativos ao estudo da 
centrifugação das amostras pressurizadas a 500 MPa. 
 
Tabela 27: Dados relativos à centrifugação das amostras da pressurização 500 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Água cent(c) 
(g) 
Água retida(d)  
(g) 
Água retida(e) 
(g/g seco) 
Água retida 
s/ controlo(f) 
(g/g seco) 
300 
0 5,2577 1,7707 0,9069 0,0000 
5 2,2070 4,7772 2,4623 1,5554 
15 --------- 7,8260 3,5998 2,6929 
30 --------- 7,8260 3,5998 2,6929 
500 
0 10,320 1,8299 0,8885 0,0000 
5 5,5397 6,1452 3,1027 2,2142 
15 5,0888 6,8921 3,3937 2,5053 
30 5,3836 6,5600 3,2404 2,3519 
700 
0 15,043 1,9035 0,9210 0,0000 
5 10,984 5,9091 2,8682 1,9472 
15 9,8146 6,6787 3,3203 2,3993 
30 9,8509 6,7525 3,3347 2,4137 
1000 
0 15,819 1,3511 0,9160 0,0000 
5 11,404 5,2335 3,6619 2,7459 
15 11,320 5,6948 3,8963 2,9803 
30 11,288 5,3163 3,7272 2,8112 
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(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água centrifugada; 
(d) - Valores de água retida em gramas; 
(e) - Valores de água retida por grama de amido seco; 
(f) – Valores de água retida subtraindo o valor do controlo correspondente. 
 
 
1.2.2 Liofilização das amostras 
 Nas tabelas 28 e 29 encontram-se os dados relativos ao estudo da 
liofilização das amostras pressurizadas a 500 MPa.  
 
Tabela 28: Dados relativos à liofilização dos sobrenadantes resultantes da centrifugação das 
amostras da pressurização 500 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Peso inicial 
(g) 
Peso final 
(g) 
Água liofilizada 
(g) 
Peso final 
(% peso inicial) 
300 
0 5,2577 0,0035 5,2542 0,07 
5 2,2070 0,0009 2,2061 0,04 
15 ---------- ---------- ---------- ---------- 
30 ---------- ---------- ---------- ---------- 
500 
0 10,320 0,0052 10,315 0,05 
5 5,5397 0,0083 5,5314 0,15 
15 5,0888 0,0133 5,0755 0,26 
30 5,3836 0,0091 5,3745 0,17 
700 
0 15,043 0,0056 15,038 0,04 
5 10,984 0,0087 10,975 0,08 
15 9,8146 0,0104 9,8042 0,11 
30 9,8509 0,0110 9,8399 0,11 
1000 
0 15,819 0,0066 15,813 0,04 
5 11,404 0,0089 11,395 0,08 
15 11,320 0,0137 11,306 0,12 
30 11,288 0,0069 11,282 0,06 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
 
 
Tabela 29: Dados relativos à liofilização dos depósitos de amido e água retida resultantes da 
centrifugação das amostras da pressurização 500 MPa. 
Água:amido(a) 
% 
Tp(b) 
(min) 
Peso 
inicial 
(g) 
Peso 
final 
(g) 
Água 
liofilizada 
(g) 
Água 
liofilizada 
(g/g seco) 
Água liofilizada 
s/ controlo(c) 
(g/g seco) 
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300 
0 3,7231 2,0116 1,7115 0,8766 0,0000 
5 6,7173 2,0877 4,6296 2,3862 1,5096 
15 10,375 2,7197 7,6549 3,3712 2,4946 
30 10,399 2,7871 7,6119 3,3514 2,4748 
500 
0 3,8893 2,1341 1,7552 0,8523 0,0000 
5 8,1258 2,0618 6,0640 3,0617 2,2094 
15 8,9229 2,1210 6,8019 3,3494 2,4972 
30 8,5844 2,1164 6,4680 3,1950 2,3427 
700 
0 3,9702 2,1390 1,8312 0,8860 0,0000 
5 7,9693 2,1135 5,8558 2,8423 1,9563 
15 8,6902 2,1504 6,5398 3,2513 2,3652 
30 8,7774 2,1368 6,6406 3,2795 2,3934 
1000 
0 2,8260 1,5494 1,2766 0,8655 0,0000 
5 6,6627 1,4994 5,1633 3,6128 2,7473 
15 7,1564 1,5528 5,6036 3,8339 2,9684 
30 6,7427 1,5672 5,1755 3,6285 2,7630 
(a) – Percentagem da proporção água:amido;  
(b) – Tempo de pressurização; 
(c) – Valores de água liofilizada subtraindo o valor dos respectivos controlos. 
 
 
2. Estudo das isotérmicas de adsorção e desorção de água 
2.1 Determinação das isotérmicas de adsorção e desorção de 
água de amido não pressurizado 
De maneira a verificar e optimizar o processo de determinação das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água, procedeu-se à determinação das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água em amido de milho sem 
tratamento de pressão. Para se determinar as isotérmicas foi necessário 
preparar a amostra. Para a determinação da isotérmica de adsorção a amostra 
foi seca em pentóxido de fósforo, enquanto para a determinação da isotérmica 
de desorção humidificou-se a amostra com recurso à sua exposição a uma 
atmosfera com uma aw elevada (0,98). Os dados relativos às preparações das 
amostras encontram-se representados nos gráficos 17 e 18. 
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Gráfico 18: Representação gráfica da secagem da amostra para a determinação da isotérmica 
de adsorção de água em amido de milho comercial. 
 
 
 
Gráfico 19: Representação gráfica da humidificação da amostra para a determinação da 
isotérmica de desorção de água em amido de milho comercial. 
 
A tabela 30 resume os dados obtidos na determinação das isotérmicas 
de adsorção e desorção de água em amido comercial sem tratamento por alta 
pressão. O gráfico 19 é a representação gráfica das isotérmicas obtidas. 
 
 
Tabela 30: Registo dos valores calculados para os teores de água, para a construção das 
isotérmicas de adsorção e desorção de água para o amido de milho comercial. 
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Amido sem tratamento 
Adsorção Desorção 
Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) Aw 
Teor de água(a) 
(g/g amido seco) 
s(b) 
0,00 0,0000 0,0000 0,00 0,0000 0,0000 
0,12 0,0211 0,0004 0,12 0,0210 0,0007 
0,23 0,0415 0,0013 0,23 0,0470 0,0010 
0,33 0,0530 0,0010 0,33 0,0597 0,0009 
0,44 0,0663 0,0013 0,44 0,0815 0,0015 
0,57 0,0848 0,0009 0,57 0,1041 0,0006 
0,75 0,1148 0,0005 0,75 0,1311 0,0021 
0,86 0,1401 0,0025 0,86 0,1533 0,0012 
0,91 0,1615 0,0025 0,91 0,1670 0,0021 
0,98 0,2209 0,0002 0,98 0,2196 0,0012 
(a) – Teor de água, valor médio das réplicas; 
(b) – Desvio padrão. 
 
 
Gráfico 20: Representação gráfica das isotérmicas de adsorção e de desorção de água em 
amido de milho comercial sem tratamento por alta pressão. 
 
 
2.2 Pressurização a 300 MPa durante 15 minutos 
2.2.2 Preparação das amostras 
As.
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A preparação do amido pressurizado e do controlo para a realização das 
isotérmicas de desorção envolveu em ambos os casos a sua humidificação. O 
gráfico 20 é a representação gráfica desta humidificação. 
 
 
Gráfico 21: Representação gráfica da humidificação do amido pressurizado a 300 MPa durante 
15 minutos para a determinação da isotérmica de desorção de água. 
 
2.2.3 Dados relativos à modelização 
Os valores relativos à modelização dos valores experimentais dos teores 
de água usados no cálculo dos valores dos parâmetros dos modelos BET e 
GAB são apresentados na tabela 31. Para o modelo BET o tipo de regressão 
usada foi a regressão linear enquanto para o modelo GAB o tipo de regressão 
usada foi a regressão polinomial de segunda ordem. 
 
Tabela 31: Registo dos valores obtidos nas regressões usadas na modelização dos valores de 
teor de água obtidos experimentalmente para a pressurização a 300 MPa durante 15 minutos.  
  BET GAB 
  m b R2 a b c R2 
Controlo 
Adsorção 13,84 0,524 0,993 -5,223 8,220 1,092 0,979 
Desorção 12,80 0,641 0,989 -4,493 7,221 1,236 0,989 
Amido 
pressurizado 
Adsorção 14,24 0,432 0,992 -5,722 8,687 1,013 0,981 
Desorção 12,80 0,585 0,990 -4,469 7,185 1,202 0,978 
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2.3 Pressurização a 500 MPa durante 15 minutos 
2.3.1 Preparação das amostras 
Tal como para a pressurização a 300 MPa, a preparação do amido 
pressurizado e do respectivo controlo para a determinação das isotérmicas de 
desorção envolveu para ambos os casos a sua humidificação. O gráfico 21 é a 
representação gráfica desta humidificação. 
 
 
Gráfico 22: Representação gráfica da humidificação do amido pressurizado a 300 MPa durante 
15 minutos e do controlo da pressurização para a determinação das isotérmicas de desorção 
de água 
 
2.3.2 Dados relativos à modelização 
Tal como para o caso da pressurização a 300 MPa, os valores relativos 
à modelização dos valores experimentais dos teores de água usados no 
cálculo dos valores dos parâmetros dos modelos BET e GAB são apresentados 
na tabela 32. 
 
Tabela 32: Registo dos valores obtidos nas regressões usadas na modelização dos valores de 
teor de água obtidos experimentalmente para a pressurização a 500 MPa durante 15 minutos.  
  BET GAB 
  m b R2 a b c R2 
Controlo 
Adsorção 14,71 0,563 0,993 -5,789 9,111 1,097 0,979 
Desorção 12,91 0,576 0,983 -3,824 6,939 1,191 0,989 
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Amido 
pressurizado 
Adsorção 15,36 1,320 0,992 -6,278 8,675 1,923 0,981 
Desorção 12,67 2,038 0,990 -3,213 5,124 2,647 0,978 
 
 
 
